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COMPOSITIONS COMPOSITES DE CHARGES OU PIGMENTS MINERAUX OU 
ORGANIQUES CO-STRUCTURES OU CO-ADSORBES ET LEURS UTIUSATIONS 

5 La pr6sente invention conceme le domaine des compositions composites de 
charges ou pigments min^raux ou organiques contenant au moins deux charges ou 
pigments min^raux ou organiques de nature diff6rente ainsi que leurs utilisations 
dans le domaine papetier pour la fabrication du papier, la masse ou le couchage ou 
encore tout autre traitement de surface du papier ainsi que dans les domaines des 
10 peintures aqueuses ou non aqueuses ainsi que des mati&res plastiques. 

Les pigments ou charges composites sont couramment employ6s de nos jours pour 
tout type de fabrication du papier, la masse, le couchage ou tout autre traitement 
de surface du papier pour amfiliorer la qualitf du papier telle que par exemple les 
15 propri6tds d'opacit^, de blancheur, de brillance des feuilles de papier ou encore 
des caract6ristiques d'imprimabilit6. 

Une technique couramment utilis6e pour Tobtention des pigments ou charges 
composites consiste k m61anger une charge min^rale, telle que par exemple un 
20 carbonate de calcium naturel avec ime charge min6rale telle que par exemple le 
talc (FR 2 526 061) ou bien encore une charge min6rale telle que le talc avec une 
autre charge min6rale telle que le kaolin calcin6 (EP 0 365 502). 

Deux autres types de proc6d6s sont 6galement connus, dans Tart ant6rieur pour 
25 permettre de mettre au point des pigments ou charges composites rdpondant aux 
ciitdres n£cessaires k leur utilisation dans le domaine papetier. 

Une premiere cat6gorie de ces proc£d6s connus dans Tart ant6rieur est relative k la 
formation de r6seaux entre les particules pigmentaires cr6ant ainsi de nombreux 
30 vides internes qui sont alors la cause des ameliorations des propri6t6s optiques des 
charges pigmentaires parfois mesur^es par un coefficient de diffusion de la 
lumifere S. 
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Ainsi le brevet WO 92/08755 d^crit un proc6d6 de formation d'aggr6gats par 
floculation et 6ventuellement par pr6cipitation in situ du carbonate de calciiim, 
cette floculation fitant consecutive aux interactions ioniques obtenues par la mise 
en oeuvre de pol3mi&res anioniques de haut poids niol6culaire pour floculer les 
5 particules mindrales auxquelles sont ajout^s, k la surface du mineral, des cations 
multivalents tels que I'ion calcium. 

De mSme le brevet US 5,449,402 r6vdle un produit obtenu par une m€thode de 
cr6ation de vides internes basfie sur des interactions ioniques ou 61ectrostatiques 
10 tout comme I'US 5,454,864 ou encore I'US 5344,487 ou le EP 0 573 150 qui 
proposent un pigment composite dont la preparation est basee sur les forces 
d'attraction ionique. 

Ces proc6d6s bas6s sur les forces d'attraction ionique sont sensibles aux forces 
15 ioniques mises en jeu dans les formulations de sauce de couchage papetifere ou de 
charge de masse du papier et ne garantissent pas la mise en oeuvre de ces pigments 
dans les applications telles que le couchage ou la charge de masse du papier. 

Une deuxifeme cat6gorie de ces m6thodes coimues dans I'ait ant^rieur pour obtenir 
20 des pigments k caract6ristique optique am61ior6e fait appel & Tutilisation de 
composes organiques du silicium (US 4,818,294 ; US 5,458,680) ou des composes 
k base de chlomres (US 4,820,554; US 4,826,536; WO 97/24406). 

Enfin une demidre methode connue pour ameiiorer la blancheur (WO 97/32934) 
25 consiste k revfitir les particules pigmentaires par une autre particule pigmentaire 
telle que de tr^s fines particules de carbonate de calcium precipite. Mais une telle 
methode n'est pas basee sur la mise en Geuvre d'un agent liant organique creant 
une co-stmcture. 

30 Face ^ ce probldme d'ameiioration des proprietes optiques telles que par exemple 
Topacite, la blancheur, la coloration ou la brillance ou bien encore d' amelioration 
des caracteristiques d'imprimabilite, la Demanderesse a, selon Tinvention, mis au 



point des compositions composites, sfeches ou non aqueuses ou encore aqueuses, 
de charges ou pigments min6raux ou organiques permettant d'am6liorer au moins 
Tune des propri6t6s optiques ou d'imprimabilite requises dans les diff6rents 
domaines d'applications tout en obtenant une composition macroscopiquement 
homogfene et stable malgr6 les forces ioniques presentes dans les formulations 
bien connues telles que les sauces de couchage papeti^res offset ou rotogravure 
ou encore la charge de masse du papier, 

Ainsi, un des buts de Tinvention est d'obtenir des compositions composites sfeches 
ou non aqueuses ou encore aqueuses de charges ou pigments min6raux ou 
organiques contenant au moins deux charges ou pigments min6raux ou organiques 
de nature physique ou chimique difffirente. 

Les compositions composites de charges ou pigments min6raux ou organiques 
selon rinvention et ayant les qualit6s precit6es constituant un autre but de 
rinvention se caractfirisent en ce qu'elles contiennent 

a) au moins deux charges ou pigments min6raux ou organiques dont au moins 
Tune prfisente une surface dot6e d'au moins un site hydrophile et au moins 
Tautre pr6sente une surface dotfie d'au moins un site organophile 

b) au moins im agent liant 

et en ce qu'elles sont co-structur6es ou co-adsorb6es c'est-Jl-dire en ce que les 
difffirentes paiticules min^rales ou organiques pr6sentent une cohesion 
structurelle apport6e par la creation d'une liaison ou d'une adhesion entre au 
moins deux particules h 6tats de surface difffirente. 

Ainsi dans toute la suite de la description, par les mots co-structure ou co- 
st ructur6s ou co-adsorb6s, la Demanderesse entend la creation d*ime liaison entre 
au moins deux charges ou pigments quelconques par la formation d'une stmcture 
comparable k une liaison ou une adhesion entre la surface d'une charge ou 
pigment pr6sentant au moins un site hydrophile et la surface de Tautre charge ou 
pigment presentant au moins im site organophile k Taide d'un agent liant qui est 
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un compost organique. Ce liant peut 6tre support^ par un gaz comme Tair ou tout 
autre gaz. 

En outre, un autre but de 1 'invention est la mise au point de compositions 
S composites stables permettant leur transport et leur stockage pendant plusieurs 
semaines. 

Un autre but de Tinvention est encore la mise au point d'une composition 
composite de stmcture macroscopiquement homog^ne, ce qui se traduit par la 
10 mise au point de sauces de coucbage papeti^res macroscopiquement stables et 
contenant les compositions aqueuses composites pr6cit6es. 

De plus, un autre but de Tinvention est I'utilisation de ces compositions 
composites de charges ou de pigments min^raux ou organiques dans la fabrication 
IS du papier, la masse et/ou le coucbage et/ou tout autre composition de traitement de 
surface du papier ainsi que dans le domaine des peintures et dans le domaine des 
mati&res plastiques. 

Enfin un autre but de I'invention est la mise au point de suspensions contenant les 
20 compositions composites de Tinvention ainsi que la mise au point de sauces de 
coucbage papetidres ou de compositions de traitement de surface du papier ou 
encore de compositions de charge de masse non couch6e pr^sentant une 
amelioration d'au moins une des propriety telles que Topacit^, la blancheur, la 
brillance ou rimprimabilit^. 

25 

n est k noter que ramfilioration de ces propri6t6s d6pend du domaine 
d'application et que Thomme du metier saura adapter les propri6t£s k Tapplication 
fine recherch6e. 

30 Ces buts sont atteints grdce k la mise en contact de la surface d'un des pigments 
ou charges avec la surface de Tautre des pigments ou charges en presence d'un 
agent liant de mani^re k ce que cette mise en contact cr6e la formation d'une 
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structure, entre au moins deux particules minfirales ou organiques de nature 
physique ou chimique difKrente, c*est-i-dire cr6e la formation d'une structure 
entre elles, au moins Tune d'entre elles pr&entant une surface dot6e d'au moins 
un site hydrophile et au moins Tune d'entre elles pr6sentant une surface munie 
5 d'au moins un site organophile. 

Par particule min€rale ou organique prfisentant une surface dot6e d'au moins im 
site hydrophile, la Demanderesse enterid une particule min6rale ou organique 
partiellement ou totalement mouillable par des substances polaires sans 
10 Tinfluence d'lm quelconque compos6 exteme et plus particuliferement 
partiellement ou totalement mouillable par de Teau. 

Les particules min^rales ou organiques pr^sentant une surface dot6e d'au moins 
un site hydrophile peuvent etre de natures physiques ou chimiques tvhs diverses 

15 telles que le carbonate de calcium naturel comme par exemple la craie, la calcite, 
le marbre pu toute autre forme de carbonate de calcium naturel pouvant 
notamment provenir de proc6d6 de recyclage, le carbonate de calcium pr6cipit6, 
les doiomies, les hydroxydes d'aluminium cristallins ou amorphes, les silicates 
pr6cipit6s naturels ou synth^tiques, le sulfate de calcium, le dioxyde de titane, le 

20 Wane satin, les woUastonites, la huntite, les argiles calcin6es par exemple 
provenant de recyclage, Tamidon, ou encore tout type de particules min6rales ou 
organiques organophiles ayant subi un traitement physique tel que par exemple 
Corona ou chimique de manifere ^ presenter au moins un site hydrophile. 

25 Par particule min6rale ou organique pr^sentant une surface dot6e d'au moins un 
site organophile, la Demanderesse entend une particule min6rale ou organique 
partiellement ou totalement mouillable par un fluide organique ou xme substance 
organique, cette mouillabilit6 6tant distincte des m6canismes d'adsorption tels que 
Tattraction 61ectrostatique ou la complexation. 

30 

Par particule min6rale ou organique pr6sentant une surface munie d'au moins un 
site organophile, la Demanderesse entend une particule minfirale ou organique de 
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natures physiques ou chimiques iibs diverses telles que les talcs, les micas, les 
kaolins calcines ou non, ou encore Toxyde de sdnc ou les pigments de fer 
transparents ou encore les pigments colorants comme le bleu de phtalocyanine, les 
pigments synth6tiques k base de polystyrene, les r6sines ur6e-fomiol, le noir de 
5 carbone, les fibres et farines de cellulose ou encore tout type de paiticules 
min^rales ou organiques hydrophiles mais qui, apr^s un traitement chimique ou 
physique pr€sente au moins \m site organophile c'est-i-dire est mouillable par un 
fluide organique ou une substance organique. 

10 II est a noter que les quantit^s et rapports pond^raux des divers charges ou 
pigments constitutifs des compositions composites selon Tinvention variant de 
0,1 % ^ 99,9 % en fonciion de la nature des divers pigments ou charges. 

Cette creation d'une liaison ou d'une co-stmcture est mise en Evidence par le 
15 comportement rh6ologique des compositions composites ainsi que par les 
propri6t6s d'homog6n6it6 des sauces de couchage papetidres, ou d'imprimabilit^ 
du papier. 

Elle se traduit egalement par une opacity accrue des feuilles de papier sans bois 
20 charg^es S 75,5 g/m^ avec les compositions composites de Tinvention. Cette 
opacity est mesurfie selon la nornie DIN 53146 et la mise en oeuvre d'un 
spectrophotomfetre Hrepho 2000 de Datacolor AG (Suisse). 

Ainsi les compositions composites de charges ou pigments min6raux ou 
25 organiques selon Tinvention se caract6risent en ce qu'elles sont co-structur6es ou 
co-adsorb€es c*est-i-dire en ce qu'elles possfedent ime limite d'6coulement 6Iev6e 
k savoir sup^rieure et pr££6rentiellement au moins quatre fois sup^rieure h celle du 
simple m61ange de charges ou pigments conespondants. 

30 Les compositions composites de charges ou pigments min^raux ou organiques 
selon rinvention se caract6risent aussi en ce que les diffSrentes particules 
mindrales ou organiques prteentent ime cohesion que reflate rhomog6n6it6 
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macroscopique de la suspension de la composition composite et/ou de la sauce de 
couchage comprenanl la composition composite. Cette homog6n6it6 
macroscopique s'exprime par la mesure de la teneur d'un des pigments ou charges 
en deux endroits bien distincts de la suspension ou de la sauce de couchage aprfes 
5 plusieurs heures ou plusieurs jours de repos. 

En outre, les compositions composites de charges ou pigments min6raux ou 
organiques selon Tinvention se caract6risent en ce qu'elles contiennent au moins 
un agent liant. Get agent liant est un compos6 organique, pouvant 6tre support6 

10 par un gaz conrnie Tair ou tout autre gaz. Get agent liant, compos6 organique doit 
etre partiellement ou totalement mouill6 par les surfaces des pigments ou charges 
destin6s ^ fitre mis en contact. De manidre pr6f6rentielle, cet agent liant est choisi 
panni les polymferes et/ou copolymdres acryliques ou vinyliques ou encore 
polycondensats ou produits de polyaddition tels que par exemple les polymSres ou 

15 copolymferes, dans leur 6tat totalement acide ou partiellement neutralist ou 
totalement neutralist par des agents de neutralisation contenant des cations 
monovalents ou polyvalents ou leurs melanges, de Tun au moins des monomdres 
tels que Tacide acrylique et/ou mtthacrylique, itaconique, crotonique, fumarique, 
anhydride mal6ique ou encore, isocrotonique, aconitique, mtsaconique, sinapique, 

20 und6cyl6nique, angtlique et/ou leurs esters respectifs, Tacide acrylamido mtthyl 
propane sulfonique, Tacroltine, Tacrylamide et/ou mtthacrylamide, le 
mtthacrylamido propyl trimtthyl anunonium chlomre ou sulfate, le mtthacrylate 
de trimtthyl ammonium tthyl chlorure ou sulfate, ainsi que leurs homologues en 
acrylate et en acrylamide quatemists ou non et/ou le dim6thyldiallylchlorure, la 

25 vinylpyrrolidone ou bien encore un agent liant choisi parmi les acides gras 
lintaires ou ramifits, ou les alcools gras lintaires ou ramifits, ou encore les 
amines grasses lintaires ou ramifites ou cycliques, saturts ou non ou bien encore 
choisi parmi les sels quatemaires pr6f6rentiellement i chaines grasses lintaires ou 
ramifites d'origine v6g6tale ou non. 

30 

Cet agent liant pent encore etre choisi parmi Tun au moins des monomdres 
prtcitts ou leurs melanges sous la forme du ou des monomferes eux-m6mes poly- 
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m6ris6s en presence d'au moins une des pariicules min6rales ou organiques. 

En outre, U est k noter que roptimisation du poids mol6culaire de Tagent liant 
depend de sa nature chimique. 

5 

Selon rinvention, I'agent liant est prdsent dans la composition composite ^ raison 
de 0,01 % a 10 % pr6f6rentieDement de 0,10 % i 1,5 % en poids sec par rapport 
au poids sec total des charges ou pigments. 

10 Les compositions composites selon Tinvention peuvent 6ventuellement 6tre 
dispeis6cs dans Teau, dans des melanges cau-solvants ou dans d'autres solvants h 
Taide d*un ou plusieurs agents dispersants bien connus de Thomme de Tart, entre 
autre ceux d6crits dans les brevets EP 0 100 947, EP 0 542 643 ou EP 0 542 644. 

15 n est 6galement important de noter que les compositions composites co- 
structur6es selon Tinvention sont compatibles avec d'autres compositions 
aqueuses de charges mindrales ou organiques, c'est-^-dire qu'elles forment un 
m61ange stable et homogfene lorsqu'elles sont simplement m^langdes k ces autres 
suspensions, alors qu'il y a impossibility d'obtenir une suspension homogtoe s'il 

20 n'est pas mis en oeuvre une composition composite co-stmctur6e selon 
rinvention. 

Les sauces de couchage papeti&re et/ou les compositions de traitement de surface 
du papier, selon rinvention sont pr6par6es de mani&re connue par Thonune du 

25 metier par melange dans I'eau des compositions composites s&ches ou non 
aqueuses ou aqueuses de charges ou pigments min6raux ou organiques selon 
rinvention et d'un ou plusieurs Hants d'origine naturelle ou synthdtique tels que 
par exemple Tamidon, la carfooxym6thylcellulose, les alcools polyvinyliques ou 
encore des latex du type styr&ne-butadi5ne ou styr&ne-acrylate ou encore des latex 

30 acryliques ou vinyliques ou autres. 

Les sauces de couchage papeti&re et/ou les compositions de traitement de surface 
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du papier peuvent 6galement contenir de manifere cx)nnue des additifs usuels tels 
que des modificateurs de rhtologie, des charges organiques, des agents anti- 
mousse, des azurants optiques, des agents biocides, des lubrifiants, des 
hydroxydes alcalins, des colorants et autres. 

5 

De plus, les suspensions aqueuses contenant les compositions composites, les 
sauces de couchage papeti&re et/ou les compositions de traitement de surface du 
papier ou encore les compositions de charge de masse non couchte selon 
rinvention se caract6risent en ce qu'elles contiennent les compositions 
10 composites s^hes ou non aqueuses ou aqueuses selon I'invention. 

Les suspensions aqueuses contenant les compositions composites, les sauces de 
couchage papetifere et/ou les compositions de traitement de surface du papier selon 
rinvention se caractfirisent aussi en ce qu'elles sont macroscopiquement 
15 homog^nes. 

Cette homog6n6it6 macroscopique se determine par la mesure de la quantity de 
Tune des charges en surface et au fond du flacon contenant la sauce de couchage 
dilu6e i 40 % ou 20 % en matidre sdche. 

20 

La comparaison de cette quantity de Tune des charges en ces deux points « haut » 
et « bas » de la composition selon rinvention avec la quantity de Tune des charges 
en ces deux points « haut » et « bas » du simple melange permet alors d'appr6cier 
qu'il n'y a presque pas de migration de Tune des charges dans une partie 
25 pr6f6rentielle de la composition selon rinvention k rinverse de ce qui se passe 
pour un simple melange. 

Cette homog6n6it6 macroscopique des compositios composites selon rinvention 
se traduit par ime meilleure homog6n6it6 dans la feuille de papier en raison d'une 
30 retention et d'ime distribution plus homogfene. 

De plus les suspensions aqueuses selon rinvention ou les sauces de couchage 
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selon rinvention ou les compositions de traitement de surface du papier selon 
I'invention ou encore les compositions de charge de masse non couch£e selon 
rinvention pr6sentent 6ventuellement au moins une des propri£t£$ optiques telles 
que ropacit6 ou la blancheur ou la brillance ou des propri6t£s d'imprimabilit6 ou 
5 de density d'impression am^lior^es. 

Ainsi, de manidre pr££6rentielle, les suspensions aqueuses contenant les 
compositions composites de rinvention ou les sauces de couchage selon 
rinvention ou les compositions de traitement de surface du papier selon 
10 rinvention selon rinvention se caraa6risent en ce qu'elles possfedent un 
coefficient de diffusion de la Itunidre S sup6rieur k celui des simples melanges 
correspondants. 

Les compositions de charge de masse non couch^ selon rinvention se 
15 caractdrisenty de mani^re pr€f6rentielle, en ce qu'elles possddent une opacity, 
d6termin6e selon la norme DIN 53146, sup6rieure k celle des simples melanges 
correspondants. 

De meme, de mani&re pr€f6rentielle, les suspensions aqueuses contenant les 
20 compositions composites de rinvention ou les sauces de couchage selon 
rinvention ou les compositions de traitement de surface du papier ou les 
compositions de charge de masse non couch6e selon rinvention se caract^risent 
en ce qu'elles possfedent une blancheur, ddtennin^e selon la norme TAPPI T452 
ISO 2470, sup6rieure k celle des simples melanges correspondants. 

25 

De manidre pr^f^rentielle, les sauces de couchage ou les compositions de 
traitement de surface du papier selon rinvention se caract6risent en ce qu'elles 
possfedent une brillance TAPPI 75* selon Lehmann sup6rieure k celle d'une sauce 
de couchage contenant les simples suspensions des melanges correspondants . 

30 

Enfin, et de manidre pr^fdrentielle, les sauces de couchage ou les compositions de 
traitement de surface du papier ou les compositions de charge de masse non 
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couch£e selon rinvention, se caract^risent en ce que la couibe, d6temim6e selon le 
test d'iniprimabilit6 ISIT dont le mode op6ratoire est explicit^ k Texemple 9 et 
repi€sentant la force de d6collemeat d'encre en fonction du teinps» possdde des 
pentes de mont£e et de descente plus faibles et ime valeur maximale plus 61ev6e 
5 que les sauces de couchage ou les compositions de traitement de surface du papier 
ou les compositions de charge de masse non coucta6e contenant les simples 
suspensions des m61anges conespondants. 

De plus, les feuilles de papier contenant, dans la masse, les compositions 
10 composites selon Tinvention se caract^risent en ce qu'elles possddent une 
blancheur, d6temiin6e selon la nomie TAPPI T452 ISO 2470, sup6rieure aux 
feuilles de papier contenant, dans la masse, les simples suspensions des melanges 
de charges ou pigments correspondants et en ce qu'elles poss&dent une opacity, 
mesurde selon la norme DIN 53146, sup^rieure aux feuilles de papier contenant 
IS les simples suspensions des melanges de charges ou pigments correspondants. 

La pOTt6e et Tint^rSt de Tinvention seront mieux pergus gr§ce aux exemples 
suivants, qui ne sauraient 6tre limitatifs et notamment quant k I'ordre 
d 'introduction des divers constituants des compositions composites. 

20 

EXEMPLEl : 

Get exemple conceme la preparation des compositions composites contenant 
diff^rents pigments ou charges. 

25 Les viscositfis sp6cifiques mentionn6es dans tous les exemples sont d6termin6es 
par la mfthode d6finie dans le EP 0 542 643. 

Essai n^ 1 : 

Get essai, illustrant Tart ant6rieur, est un simple melange de 750 gnunmes sec 
30 d'une suspension aqueuse k 72 % d'un marbre norvegien de granulom€trie 
6quivalente i 75 % des particules ont un diamfetre inf6rieur k 1 jxm d6termin6 par 
la mesure S6digraph 5100 et contenant 1 % en poids sec d'un copolymfere 
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acrylique de viscosity sp6cifique 6gale it 0,8 avec 250 grammes sec d'une 
suspension aqueuse de talc finlandais de granuIom6trie £quivalente ^ 45 % des 
particules ont un diam&tre in£6rieur k 2 \im d6teraun6 par la mesure S6digraph 
5100 contenant 0,08 % en poids sec de soude, 1,4 % en poids sec d'un polyoxyde 
5 d'alkyl^ne et 0,15 % en poids sec d'un polyacrylate de sodium de viscosity 
sp6cifique 6gale & 0,4 pour obtenir une suspension aqueuse & 70 % de 
concentration d'un m61ange marbre-talc. 

EssaLalZ: 

Pour cet essai, illustrant I'invention, on rdalise la preparation de la composition 
aqueuse co-structur6e selon I'invention par I'introduction dans un m61angeur et 
sous agitation de : 

- 750 grammes sec de marbre norvfigien de granulom6trie telle que 75 % des 
particules ont un diam^tre inf^rieur k 1 \im d^termin^e par la mesure S6digraph 
5100, 

- 250 grammes sec d'un talc provenant de Hnlande de granulom^trie telle que 
45 % des particules ont un diamdtre inf6rieur k2 \im d6termin6e par la mesure 
S6digraph 5100, 

- 5 grammes sec d'un agent liant acrylique de composition monom^rique 6gale k 
90 % en poids d'adde acrylique et 10 % en poids de m6thacrylate de 
tristyrylph^nol h 25 moles d'oxyde d'6thyl6ne. 

- la quantity d'eau n€cessaire k la formation de la composition aqueuse co- 
structure selon I'invention, i 65% de concentration en matifere sfeche. 

25 Apr^s 30 minutes d'agitation et de formation de la co-structure entre les grains de 
marbre et de talc k I'aide de I'agent liant, il est ajout6, k la composition selon 
I'invention, 5,2 granunes sec d'un agent dispersant de I'art ant6rieur k savoir un 
polyacrylate partiellement neutralist k la soude et de viscosity sptcifique dgale k 
0J5 ainsi que le complement de soude et d'eau nficessaiie pour obtenir une 

30 suspension aqueuse de la composition composite selon I'invention pr6sentant une 
concentration en matifere sfeche 6galc k 59,1 % et un pH entre 9 et 10. 



10 



15 



20 



13 

Essai n^'S : 

Cet essai, illustrant Tart antfirieur, est un simple melange de 750 grammes sec 
d'une suspension aqueuse ^ 72 % de craie de Champagne de graniilom6trie 
6quivalente i 75 % des particules ont un diam^tre iaf6rieur ^ 1 (xm d6temiin£ par 
5 la mesure S6digraph 5100 et contenant 0,80 % en poids sec d'un polyacrylate de 
sodium de viscositi spfidfique 6gale I 0,5 avec 250 grammes sec d'une 
suspension aqueuse d'un talc finlandais de granulom6trie 6quivalente h 45 % des 
particules ont un diamdtre inf6rieur ^ 2 (im d£temiin6 par la mesure S6digraph 
5100 contenant 0,08 % en poids sec de soude, 1,4 % en poids sec d'un polyoxyde 
10 d*alkyldne et 0,15 % en poids sec d'un polyacrylate de sodium de viscositfi 
sp6cifique 6gale k 0,4 pour obtenir une suspension aqueuse k 62,1 % de 
concentration d'un melange craie-talc. 

Essai n** 4 : 

IS Cet essai, illustrant I'invention, est r6alis6 avec le meme mode op6ratoire et le 
m6me materiel que dans I'essai n^ 2, en remplagant le marbre par de la craie de 
Qiampagne de m6me granulom6trie. 

On obtient ainsi ime suspension aqueuse de la composition composite co- 
structur6e selon I'invention, (75 % en poids sec de craie - 25 % en poids sec de 
20 talc) ^ 57 % de concentration en mati^re s&che. 

Essai n^'S : 

Cet essai, illustrant I'art ant6rieur, est un simple melange de 750 granunes sec 
d'une suspension aqueuse ^51 % de carbonate de calcium pr6cipit6 de 

25 granulom6trie 6quivalente & 60 % des particules ont un diam^tre inf6rieur k 2 \im 
d6tennin6 par la mesure S6digraph 5100 et disperse avec 03 % en poids sec d'un 
polyacrylate de sodium de viscosity spddfique £gale k 0,7 avec 250 grammes sec 
d'lme suspension aqueuse d'un talc finlandais de granulom^trie ^quivalente k 
45 % des particules ont un diam&tre inffrieur k 2 [xm d6termin6 par la mesure 

30 S^igraph 5100 contenant 0,08 % en poids sec de soude, 1,4 % en poids sec d'un 
polyoxyde d'alkyl&ne et 0,15 % en poids sec d'un polyacrylate de sodium de 
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viscosit6 sp€cifique 6gale k 0,4 poui obtenir une suspension aqueuse k 54^ % 
d'un melange carbonate de calcium precipite-talc. 

Essai n" 6 : 

5 Cet essai, iliustrant Tinvention, est r6alis6 avec le meme mode op6ratoire et le 
mSme materiel que dans Tessai n^ 2, en rempla^ant le maibre par du caibonate de 
caldum pr6cipit£ de granulom£trie 6quivalente ^ 60 % des particules ont un 
diam^tre inf6rieur ^ 2 ^m. 

On obtient ainsi une suspension aqueuse de la composition composite co- 
10 structure selon Tinvention, (75 % en poids sec de caibonate de calcium pr6cipit6 
* 25 % en poids sec de talc) ^ 58 % de concentration en mati&re s&die. 

EssaLnlZ : 

Cet essai, iliustrant I'art ant6rieur, est un simple melange de 750 grammes sec 
15 d'une suspension aqueuse d 72 % de marbre norv6gien de granulom6trie 
6quivalente & 75 % des particules ont un diamdtre inf^rieur ^ 1 |im d£termin£ par 
la mesure S6digraph 5100 et contenant 1,00 % en poids sec d'un copolymfere 
aciylique de viscosity sp£cifique £gale k 0,8 avec 250 grammes sec d'une 
suspension aqueuse d'lm niica autrichien de granulomdtrie 6quivalente i 18 % des 
20 particules ont un diamdtre inf^rieur ^ 1 ^.m d6termin6 par la mesure S6digraph 
5100 et contenant 0,25 % en poids sec d'un polyacrylate de sodiimi de viscosit€ 
sp€cifique 6gale k 0,4 pour obtenir une suspension aqueuse ^ 68,6 % de 
concentration d'un melange maibre-mica. 

25 Essain^S : 

Cet essai, iliustrant Tinvention, est r6alis6 avec le m£me mode op£ratoire et le 
meme materiel que dans Tessai n** 2, en remplagant le talc par du mica autrichien 
de granulomftrie fiquivalente i 18 % des particules ont un diamfetre inf6rieur k 
1 \im. 

30 

On obtient ainsi une suspension aqueuse de la composition composite co- 
structurie selon Tinvention, (75 % en poids sec de maibre - 25 % en poids sec de 
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mica) ^ 613 % concentration en mati5re s6che. 
EssaLolS : 

Cct essai, illustrant Tart antfirieur, est un simple melange de 750 grammes sec 
5 d'une suspension aqueuse ^ 72 % de maibre norv£gien de granulom^trie 
6quivalente i 75 % des particules ont un diamdtre inf6rieiir k 1 \im d6termin6 par 
la mesure S6digraph 5100 et contenant 1 % en poids sec d*un copolym&re 
acrylique de viscosity spdcifique ^gale k OJS avec 250 grammes sec d'une 
suspension aqueuse d'un kaolin anglais de granulom^trie 6quivalente 64 % des 
10 particules ont un diam^tre infdrieur k 1 \im d6tennin6 par la mesure S6digraph 
5100 contenant 0^ % en poids sec d'un polyaciylate de sodium de viscosity 
sp^cifique £gale k 0,4 pour obtenir ime suspension aqueuse k 70^ % de 
concentration d'un melange marbre*kaolin. 

15 Essai n*^ 10 : 

Cet essai, illustrant Tinvention, est r6alis6 avec le m6me mode op^ratoire et le 
m€me mat6riel que dans Tessai n*" 2, en remplagant le talc par du kaolin anglais de 
granulom^trie 6quivalente ^ 64 % des particules ont un diam^tre inf6rieur k 1 \im 
d^termin^ par la mesure Sddigraph 5100. 

20 

On obtient ainsi une suspension aqueuse de la composition composite co- 
stmcturte selon Tinvention, (75 % en poids sec de marbre - 25 % en poids sec de 
kaolin) k 62,1 % de concentration en matidre stehe. 

25 Essai n^ 11 : 

Cet essai, illustrant Tart ant6rieur, est un simple melange de 750 grammes sec 
d'une suspension aqueuse k 72 % de marbre norv6gien de granulom^trie 
equivalente k75 % des particules ont \xn diamfetre inffirieur k 1 \im mesur6 par 
analyse S6digraph 5100 et contenant 1 % en poids sec d'lm copolymfere acrylique 

30 de viscosity sp6cifique 6gale k 0,8 avec 250 granunes sec d'une suspension 
aqueuse d'un dioxyde de titane de type rutile de granulomftrie ^uivalente k86% 
des particules ont un diamdtre inf^rieur ^ 1 (xm dltermin^ par la mesure S6digraph 
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5100 contenant 0^2 % en poids sec d'un polyacrylate de sodium de viscosity 
sp6cifique 6gale ^ 0,4 pour obtenir une siispension aqueuse i 71^ % de 
concentration d'un melange marbre-dioxyde de titane. 

5 Essain^ 12 : 

Pour cet essai, illustrant I'invention, la preparation de la composition co-structuree 
est rdalis^e avec le m6me mode op6ratoire et le m6me materiel que dans Tessai 
n"* 2, en rempla^ant le talc par du dioxyde de titane de type rutile de granulom6trie 
gquivalente & 86 % des particules ont un diamdtre inf6rieur i 1 ^m. 

10 

Apr^s la formation de la co-structure entre les grains de marbre et de dioxyde de 
titane ^ Taide de I'agent liant, il est ajout6, 0,15 % en poids sec d'un agent 
dispersant de I'art ant^rieur i savoir un polyacrylate de sodium de viscosit6 
sp6dfique 6gale ^ 0,5. 

15 

On obtient alors une suspension aqueuse de la composition composite co- 
stnicturte selon Tinvention, (75 % en poids sec de marbre - 25 % en poids sec de 
dioxyde de titane) ^ 58,8 % de concentration en mati&ie s^che. 

20 Essai n^ 13 : 

Cet essai, illustrant I'art ant6rieur, est un simple melange de 750 grammes sec 
d*une suspension aqueuse i 72 % de marbre norv6gien de granulom6trie 
^quivalente S 75 % des particules ont un diamdtre infSrieur ^ 1 jim mesur6 par 
analyse Sddigraph 5100 et contenant 1 % en poids sec d'un copolymdre acrylique 

25 de viscosity sp6cifique 6gale & 03 avec : 

- 125 grammes sec d'lme suspension aqueuse de kaolin anglais de granulom6trie 
6quivalente a 64 % des particules ont un diamdtre inf^rieur a 1 fim mesurfi par 
analyse S6digraph 5100 et contenant 0,3 % en poids sec d'un polyacrylate de 
sodium de viscosity sp6cifique 6gale k 0,4 

30 - et 125 grammes sec d'une suspension aqueuse de talc finlandais de 
granulomfitrie ^quivalente i 45 % des particules ont un diamfetre inffirieur a 2 (xm 
mesurfi par analyse S6digraph 5100 et contenant 0,08 % en poids sec de soude. 
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1,4 % en poids sec d'un polyoxyde d'alkylfene et 0,15 % en poids sec d'un 
polyacrylate de sodium de viscositd sp6cifique 6gale i 0,4 de mani&re i obtenir 
une suspension aqueuse ^ 70,2 % de concentration en mati^re s^he d'un melange 
marttre-kaolin-talc. 

5 

Essai n*" 14 : 

Get essai, illustrant I'invention, est r£alis6 avec un mode op6ratoire et du materiel 
identique en tout point ^ Tessai n"" 2, en remplagant la moiti6 du talc par du kaolin 
anglais de granulomdtrie 6quivalente i 64 % des particules ont un diamdtre 
10 . inf6rieur & 1 ysa mesurfe par analyse S6digraph 5100. 

On obtient ainsi une suspension aqueuse de la composition composite co* 
stmcturde selon Tinvention (75 % en poids sec de marbre - 12,5 % en poids sec de 
kaolin - 12,5 % en poids sec de talc) ^ 60,0 % de concentration en matidre sdche. 

15 

Essai n° 15 : 

Get essai, illustrant Tart ant6rieur, est un simple mdlange de 800 grammes sec 
d'lme suspension aqueuse ^ 72 % de marbre norv6gien de granulom^trie 
6quivalente a 75 % des particules ont un diamfetre inf6rieur i 1 jim mesur6 par 

20 analyse S6digraph 5100 et contenant 1 % en poids sec d'un copolymdre acrylique 
de viscosit6 sp^dfique 6gale ^ 0,8 avec 200 grammes sec d'lme suspension 
aqueuse d'hydroxyde d'aluminium cristallin de granulom^trie ^quivalente ^ 72 % 
des particules ont un diamStre inf^rieur ^ 2 ^m d6termin€ par la mesure S^digraph 
5100 et contenant 03 % en poids sec d'un polyacrylate de sodium de viscosit6 

25 sp^dfique 6gale 0,7 de manidre ^ obtenir une suspension aqueuse ^ 70,9 % de 
concentration en matifere s&che d'un m61ange marbre-hydroxyde d'aluminium. 

Essai n*^ 16 : 

Pour cet essai, illustrant I'invention, on realise la prfparation de la composition 
30 aqueuse co*structur6e selon I'invention par introduction dans un m^langeur et 
sous agitation de : 

- 800 grammes sec de marbre norv^gien de granulomfitrie telle que 75 % des 
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particules ont un diam^tre inf6rieur ^ 1 |xm d^termin^e par la mesure S€digraph 
5100, 

- 200 grammes sec d'un hydroxyde d'aluminium cristallin de granulomfitrie telle 
que 72 % des particules ont un diam^tre inf£rieur h 2 \xm d6tennin6e par la mesure 

5 S6digraph5100, 

- 4 grammes sec d'un agent liant acrylique de composition monom6rique 6gale d 
90 % en poids d*acide acrylique et 10 % en poids de m^thacrylate de 
tristyrylpWnol k 25 moles d'oxyde d'fithylfene. 

- la quantity d'eau nScessaire k la fonnation de la composition aqueuse co- 
10 structuree selon Tinvention, k 65% de concentration en matidre s^che. 

Aprfes 30 minutes d*agitation et de formation de la co-structure entre les grains de 
marbre et d'hydroxyde d'aluminium k Taide de Tagent liant, il est ajout£, k la 
composition selon Tinvention, 5,6 grammes sec d'un agent dispersant de Tart 
15 ant^rieur k savoir un polyacrylate partiellement neutralist k la sonde et de 
viscosity sptcifique 6gale k 0,5 ainsi que le complement de sonde et d'eau 
n^cessaire pour obtenir une suspension aqueuse de la composition composite 
selon rinvention pr6sentant une concentration en matifere s^che 6gale k 603 % 
un pH entre 9 et 10. 

20 

EssaLallZ: 

Get essai, illustrant Tart ant€rieur, est un simple melange de 800 granmies sec 
d'une suspension aqueuse i 72 % de marbre norv€gien de granulom6trie 
tquivalente k 75 % des particules ont un diamdtre inf£rieur k 1 \im mesur6 par 

25 analyse S6digraph 5100 et contenant 1 % en poids sec d'un copolym&re acrylique 
de viscosity sp6cifique 6gale k 0,8 avec 200 granmies sec d'une suspension 
aqueuse d'un condensat ur6e-formol de surface sptcifique 6gale k 17 mVg 
mesur6e selon la m6thode BET (DIN 66132) et contenant 0,5 % en poids sec d'un 
polyacrylate de sodium de viscosit6 spdcifique 6gale k 0,7 de mani&re k obtenir 

30 une suspension aqueuse k 45,1 % de concentration en mati&re sdche d'un m61ange 
maibre-condensat d'ur6e-formol. 
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EssaLallS : 

Cet essai, illustrant rinvention, est r6alis6 avec un mode op6ratoire et du materiel 
identique en tout point i I'essai n"* 16, en remplagant Fhydroxyde d'aluminium 
par un condensat ur6e-fonnol de surface sp6cifique 6gale i 17 mVg mesur6e selon 
la m6thode BET (DIN 66132). 

On obtient ainsi une suspension aqueuse de la composition composite co- 
structure selon rinvention (80 % en poids sec de maibre - 20 % en poids sec 
d'un condensat ur6e-formol) i 51^ % de concentration en matifere sfeche. 

Essai n^ 19 : 

Cet essai, illustrant Tart ant6rieur, est un simple melange de 800 granmies sec 
d'une suspension aqueuse i 72 % de marbre norv6gien de granulomfitrie 
6quivalente i 75 % des particules ont un diamfetre inffirieur i 1 |xm mesur6 par 
analyse S6digraph 5100 et contenant 1 % en poids sec d'un copolymdre acrylique 
de viscosit6 sp6cifique 6gale i 0,8 avec 200 grammes sec d'une suspension 
aqueuse de cellulose blanchie de granulom6trie 6quivalente a 99 % des particules 
ont un diamfetre inf6rieur i 75 ixm mesurd par tamiseur ^ courant d'air du type 
Alpine LS 200 et contenant 0,5 % en poids sec d*un polyacrylate de sodium de 
viscosity sp6cifique 6gale k 0,7 de manifere i obtenir une suspension aqueuse a 
44,8 % de concentration en matifere sfeche d'un m61ange maibre-cellulose 
blanchie. 

Essai n** 20 : 

Cet essai, illustrant rinvention, est r6alis6 avec im mode op6ratoire et du materiel 
identique en tout point ^ Tessai n** 16, en rempla5ant Thydroxyde d'aluminium 
par de la cellulose blanchie de granulomfitrie fiqxiivalente k 99 % des particules ont 
un diamfetre inf6rieur ^ 75 ^m mesur6e par tamiseur ^ courant d'air du tjrpe Alpine 
LS200, 

On obtient ainsi ime suspension aqueuse de la composition composite co- 
structur^e selon rinvention (80 % en poids sec de marbre - 20 % en poids sec de 
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cellulose blanchie) i 46^ % de concentration en matidre stehe. 
Essai n° 21 : 

Get essai, illustiant Tart antfirieur, est un simple melange de 500 grammes sec 
5 d'une craie de Champagne de granulom^trie ^quivalente ^ 45 % des particules ont 
un diam&tre inf^rieur k2\xm d£termin6e par la mesure S6digraph 5100 avec 500 
grammes d'un talc australien de granuIom6trie €quivalente i 25 % des particules 
ont un diamdtie inf^rieur ^ 2 (tm d6termin6e par la mesure S^digraph 5100 pour 
obtenir un melange pulv6rulent craie-talc ^ 100 % de concentration en mati^re 
10 sfeche. 

Essai n° 22 : 

Pour cet essai, illustrant Tinvention, on r6alise la preparation de la composition 
co-structuree, sous forme de poudre selon Tinvention, par Tintroduction dans un 
15 m61angeur et sous agitation de : 

- 500 grammes sec d'lme craie de Qiampagne de granulom6trie telle que 45 % des 
particules ont un diam^tre infi6rieur ^ 2 (im d^terminee par la mesure S^digraph 
5100, 

- 500 grammes sec d'lm talc provenant d'Australie de granuIom6trie telle que 
20 25 % des particules ont un diam^tre inf6rieur k 2 \im d^termin^e par la mesure 

Sddigraph5100, 

- 10 grammes sec d'un agent liant acrylique de composition monomfirique 6gale k 
90 % en poids d'acide acrylique et 10 % en poids de m6thacrylate de 
tristyrylph6nol k 25 moles d'oxyde d*6thylfene. 

25 

Essai n^23 : 

Cet essai, illustrant Tart ant^rieur, est un simple mdlange de 900 grammes sec 
d*une suspension aqueuse d'un talc finlandais de granulom6trie 6quivalente i 45% 
des particules ont un diamdtre inf6rieur & 2 (xm determine par la mesure Sedigraph 
30 5100 et contenant 0,08 % en poids sec de soude, 1,4 % en poids sec d'un 
polyoxyde d'alkyl&ne et 0,15 % en poids sec d'un polyacrylate de sodium de 
viscositfi sp6cifique 6gale k 0,4 avec 100 grammes sec d'un kaolin am6ricain de 
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granulomStrie ^quivalente a 91% des particules ont un diamdlre inftrieur i 0^ (un 
d6termin6 par la mesure S6digraph 5100 pour obtenir une suspension aqueusc k 
67j&% de concentration d*un m61ange talc-kaolin. 

5 EXEMPLE2 : 

Get exemple illustre la preparation de compositions composites selon Tinvention k 
divers ratios de pigments ou charges. 

A cet effet, on prepare, avec le mSme mode op6ratoire et le mfime materiel que 
10 dans Tessai n* 2 2l Texception de la quantity d'eau qui est ajout6e en une seule fois 
pour obtenir la concentration en matifere sdche finale, les compositions composites 
selon rinvention comprenant : 

Essai n*'24 : 

15 95 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de marbre 



norv6gien de granulom6trie 6quivalente ^ 62 % des particules ont un 
diam&tre inf6rieur i 1 (im dfitemunfi par la mesure S6digraph 5100 
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5 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de talc 
finlandais de granulom6trie 6quivalente a 45 % des particules ont un 
diamfetre inf6rieur i 2 nm d6temiin6 par la mesure S6digraph 5100 



0,1 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent 
liant compose de 90 % en poids d'acide acrylique et 10 % en poids de 
m6thacrylate de tristyrylph^nol k 25 moles d'oxyde d'fithylfene 



et remise en suspension aqueuse i 59,8 % de concentration en matifere sfeche 



25 



par la mise en oeuvre d'eau et de 0,67 % en poids sec, par rapport au poids sec 



total des charges, d'un polyacrylate partiellement neutralist ^ la sonde et de 



viscosit6 spdcifique tgale k 0,54. 



30 



Essain'^25 : 

90 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de marbre 
norv6gien de granulomfitrie 6quivalente k62 % des particules ont un 
diamfetre inftrieur k 1 \im determine par la mesure S6digraph 5100 
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10 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de talc 
finlandais de granulomftrie £quivalente ^ 45 % des particules ont un 
diamdtre inf6rieur kliim d6termin£ par la mesure S6digraph 5100 
0^ % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d*un agent 
5 liant compos6 de 90 % en poids d'acide acrylique et 10 % en poids de 

m6thacrylate de tristyrylph6nol k 25 moles d'oxyde d'6thylfcne 
et remise en suspension aqueuse k 59 Ji % de concentration en matifere sfeche 
par la mise en oeuvre d'eau et de 0,63 % en poids sec, par rapport au poids sec 
total des charges, d'un polyacrylate partiellement neutralist k la soude et de 
10 viscosit6 sp6cifique 6gale k 0,54. 

EssaLal26: 

85 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de marbre 
norvegien de granulom€trie 6quivalente 4 75 % des particules ont un 
diamfetre inf6rieur kl\im d6terniin6 par la mesure S€digraph 5100 
15 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de talc 
finlandais de granulomttrie £quivalente & 45 % des particules ont un 
diamdtre inf6rieur ^ 2 ^m d€termin6 par la mesure Stdigraph 5100 
03 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent 
liant compost de 90 % en poids d'acide acrylique et 10 % en poids de 
mfithacrylate de tristyrylph6nol k 25 moles d'oxyde d'tthylfene 
et remise en suspension aqueuse k 34,0 % de concentration en matidre shche 
par la mise en ceuvre d'eau et de 0,78 % en poids sec, par rapport au poids sec 
total des charges, d'un polyacrylate de sodium de viscositt sptcifique tgale k 
0,54. 

Essain!27: 

80 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de marbre 
norvtgien de granulomttrie tquivalente 4 62 % des particules ont un 
30 diam&tre inf6rieur k 1 \im dttermint par la mesure S6digraph 5100 

20% en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de talc 
finlandais de granulomttrie tquivalente k45% des particules ont un 
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diamfetre inf6rieur i 2 jim d6teniiin6 par la mesuie S6digraph 5100 
0,4 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent 
liant compose de 90 % en poids d'acide acrylique et 10 % en poids de 
m6thacrylate de tristyrylpWnol 4 25 moles d'oxyde d'6thyldne 
5 et remise en suspension aquense I 59,7 % de concentration en matifere sdche 

par la mise en oeuvre d'eau et de 0,56 % en poids sec, par rapport au poids sec 
total des charges, d'un polyaciylate partiellement neutralise ^ la sonde et de 
viscosit6 sp6cifique 6gale ^ 0,54. 

10 EssaLal28 : 

70 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de maibre 
norv6gien de granulom6trie 6quivalente i 75 % des particules ont un 
diam&tre inf6rieur i 1 jim determine par la mesure Sedigraph 5100 
30 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de talc 
15 finlandais de granulom6trie equivalente i 45 % des particules ont un 

diametre inferieur i 2 |im determine par la mesure Sedigraph 5100 
0,6 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent 
liant compose de 90 % en poids d'acide acrylique et 10 % en poids de 
methacrylate de tristyrylphenol i 25 moles d'oxyde d'ethylfene 
20 et remise en suspension aqueuse ^ 37,5 % de concentration en mati^re s^che 

par la mise en oeuvre d'eau et de 0,64 % en poids sec, par rapport au poids sec 
total des charges, d'un polyacrylate de sodium de viscosite specifique egale k 
0,54. 

25 EssaLnl29: 

70 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de maifore 
norvegien de granulometrie equivalente ^ 62 % des particules ont un 
diametre inferieur ^ 1 (im determine par la mesure Sedigraph 5100 
30 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de talc 
30 finlandais de granulometrie equivalente ^ 45 % des particules ont un 

diametre inferieur ^ 2 (mi detemune par la mesure Sedigraph 5100 
0,6 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent 
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liant compos6 de 90 % en poids d'adde acrylique et 10 % en poids de 
mfithacrylate de tristyiylphfinol i 25 moles d'oxyde d'6thyltoe 
et remise en suspension aqueuse k 58,0 % de concentration en mati^re s&che 
par la mise en oeuvie d'eau et de 0,49 % en poids sec, par rapport au poids sec 
5 total des charges, d'lm polyacrylate de sodium partiellement neutralist de 

viscositd sp6cifique €gale ii 0,5. 

EssaLalSO: 

Get essai, illustrant Tart antdrieur, est un simple melange de 700 grammes sec 
10 d'une suspension aqueuse d'un marbre norv€gien de granulom6trie tquivalente k 
62 % des particules ont un diam&tre inftrieur i 1 jmi d6tenmn6 par la mesure 
Sfidigraph 5100 et contenant 1 % en poids sec d'un polyacrylate de sodium de 
viscosity sptdfique dgale k 0,7 avec 300 grammes sec d'une suspension aqueuse 
de talc finlandais de granulom6trie dquivalente k 45 % des particules ont un 
15 diamfetre infdrieur a 2 jun d6termin6 par la mesure S6digraph 5100 contenant 0,08 
% en poids sec de sonde, 1,4 % en poids sec d'un polyoxyde d'alkylfene et 0,15 % 
en poids sec d'un polyacrylate de sodium de viscosity sptdfique dgale h 0,4 pour 
obtenir une suspension aqueuse k 66,4 % de concentration d'un melange marbre- 
talc. 

20 

Essai n^ 31 : 

50 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de marbre 
norvdgien de granulomdtrie dquivalente ^ 62 % des particules ont un 
diam^tre inf6rieur ^ 1 (xm d6tennin£ par la mesure S£digraph 5100 
25 50 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de talc 

finlandais de granulomdtrie £quivalente i 45 % des particules ont un 
diamdtre inf6rieur k2\im 66tcmin6 par la mesure Sddigraph 5100 

1,0 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent 
liant compos6 de 90 % en poids d'acide acrylique et 10 % en poids de 
30 mfithacrylate de tristyrylphfinol k 25 moles d'oxyde d'fithylfene 

et remise en suspension aqueuse k 59 J& % de concentration en mati&re sdche 

par la mise en oeuvre d'eau et de 0,7 % en poids sec, par rapport au poids sec 
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total des diarges, d*un polyacrylate de sodium partiellement neutralist de 
viscosit6 sp6cifique 6gale i 0^ et 0^ % en poids sec, par rapport au poids sec 
total des charges, d'un condensat d'adde naphtalfene sulfonique. 

Essain**32 : 

25 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de maibre 
norv6gien de granulom6trie 6quivalente k62% des particules ont un 
diamfetre inftrieur i 1 jjun d6termin6 par la mesure S6digraph 5100 
75 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de talc 
finlandais de granulomttrie 6quivalente ^45 % des particules ont un 
diamfetre infSrieur k2\xm d6terniin6 par la mesure S6digraph 5100 
1,5 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent 
liant compos6 de 90 % en poids d'acide acrylique et 10 % en poids de 
m6thacrylate de tristyrylph6nol i 25 moles d'oxyde d'6thyl6ne 
et remise en suspension aqueuse k 56,6 % de concentration en matifere sfeche 
par la mise en oeuvre d'eau et de 0,63 % en poids sec, par rapport au poids sec 
total des charges, d'un polyacrylate .de sodium partiellement neutralist de 
viscositt spteifique 6gale k 0J5 et 0,05 % en poids sec, par rapport au poids 
sec total des charges, d'un condensat d'acide naphtalfene-sulfonate, 

EXEMPLE3 : 

Get exemple illustre la preparation de compositions composites selon Tinvention 
avec difKrentes quantitts d'agent liant pour une mdme composition en pigment 
ou charge. 

A cet effet, on prepare avec le mfeme mode optratoire et le mSme materiel que 
dans Texemple 2, les compositions composites selon Tinvention 
comprenant comme charges : 

75 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de marbre 
norvtgien de granulomttrie tquivalente k 62 % des particules ont un 
diamdtre inftrieur k 1 tim d6temiin6 par la mesure Stdigraph 5100 
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25 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de talc 
finlandais de granulom^trie €quivalente ^ 45 % des particules ont un 
diam^tre mf6rieur k 2 \im d€termin6 par la mesure S6digraph 5100. 
et comme liant difC^rentes quantit^s d'un mSme agent liant. 

5 

Ces di£f6rentes quantitds test£es de I'agent liant, compost de 90% en poids d'acide 
acrylique et 10% en poids de mfithacrylate de tristyrylphfinol ^ 25 moles d'oxyde 
d'6thyl6ne,sont : 

10 Essai n^3 

0,13 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de Tagent liant. 

La remise en suspension aqueuse k 36,8 % de concentration en mati^re sdche est 
effectu6e par la mise en oeuvre d'eau et de 0,69 % en poids sec, par rapport au 
15 poids sec total des charges, d'un polyacrylate de sodium de viscosity sp^cifique 
6gale k 0,54. 

Essai n^ 34 : 

0,25 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de Tagent liant. 

20 

La remise en suspension aqueuse k 36,6 % de concentration en matidre sdche est 
effectu6e par la mise en oeuvre d'eau et de 0,69 % en poids sec, par rapport au 
poids sec total des charges, d'un polyacrylate de sodium de viscosit6 sp^cifique 
6gale k 0,54. 

25 

Essai n° 35 : 

038 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de Tagent liant. 

La remise en suspension aqueuse k 36,7 % de concentration en mati&re s&che est 
30 effectu^e par la mise en oeuvre d'eau et de 0,69 % en poids sec, par rapport au 
poids sec total des charges, d'un polyacrylate de sodium de viscosity spSdfique 
^gale k 0,54. 
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norv6gien de graniiIom€trie 6quivaleate kSS % des particules ont un 
diamdtre inf^rieur d 1 (im d£termin6 par la mesure S6digrapb SlOO 

25 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de talc 
finlandais de graniilom^trie £quivalente k 45 % des particules ont un 
5 diam&tre inf6rieur ^ 2 d£tennin6 par la mesure S^digraph 5100 

0,5 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent 
liant compos6 de 90 % en poids d'acide acrylique et 10 % en poids de 
mdthacrylate de tristyrylph6nol k 25 moles d'oxyde d'6thyl6ne 

et remise en suspension aqueuse k 36,4 % de concentration en matifere s^che 
10 par la mise en ceuvre d'eau et de 0,69 % en poids sec, par rapport au poids sec 

total des charges, d'un polyacrylate de sodium de viscosit6 sp€cifique 6gale k 

0,54. 

Essain^39 : 

15 75 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de marbre 

norv€gien de granulom6trie 6quivalente ^ 75 % des particules ont un 
diam&tre inf£rieur k 1 \im d6termin£ par la mesure S£digraph 5100 
25% en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de talc 
australien de granulom6trie 6quivalente ^ 25 % des particules ont un 
20 diamdtre infgrieur ^ 2 ^m d£termin€ par la mesure S^digraph 5100 

OJS % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent 
liant compost de 90 % en poids d'acide acrylique et 10 % en poids de 
mfithacrylate de tristyrylphfinol k 25 moles d'oxyde d'6thylfene 
et remise en suspension aqueuse k 35,4 % de concentration en mati^re s^che 
25 par la mise en oeuvre d'eau et de 0,52 % en poids sec, par rapport au poids sec 

total des charges, d'un polyacrylate partiellement neutralist par la sonde, de 
viscositfi spgdfique figale i 0,5 . 

30 75 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de marbre 

norvtgien de granulomttrie 6quivalente k75 % des particules ont un 
diamfetre inKrieur kl\im d6termin6 par la mesure S6digraph 5100 
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25 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de talc 
am6ricain de gran\ilom6trie 6quivalente a 35 % des particules ont un 
diamfetre inf6rieur k 2 \im mesur6 par la m6thode S6digraph 5100 
0,5 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent 
5 liant compost de 90 % en poids d'acide acrylique et 10 % en poids de 

mdthacrylate de tristyrylpWnoI k 25 moles d'oxyde d'6thyl6ne 
et remise en suspension aqueuse k 36,1 % de concentration en mati^re stohe 
par la misc en ceuvre d'eau et de 0,52 % en poids sec, par rapport au poids sec 
total des charges, d'un polyacrylate partiellement neutralist par la soude, de 
10 viscosity sp6cifique 6gale k 0,5 . 

Essain'*41 : 

50 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de craie de 
champagne de granulom6trie 6quivalente k 36 % des particules ont un 
diamfetre inftrieur k 2 \im d6tennin6 par la mesure S6digraph 5100 
50 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de talc 
australien de granulom6trie 6quivalente k25 % des particules ont un 
diam&tre inftrieur k2\im d6termin€ par la mesure S6digraph 5100 
2 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent 
liant compost de 90 % en poids d'acide acrylique et 10 % en poids de 
mtthacrylate de tristyrylphtnol k 25 moles d'oxyde d'tthylfene 
et remise en suspension aqueuse a 59 % de concentration en matifere stchc par 
la mise en oeuvre d'eau et de 035 % en poids sec, par rapport au poids sec 
total des charges, d'lm polyacrylate partiellement neutralist par la soude, de 
viscositt sptcifique tgale k 

Essai n° 42 : 

Get essai est un essai comparatif de Tessai prtctdent et illustre la prtparation 
d'une suspension aqueuse selon I'art anttrieur par simple mtlange de 
30 50 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'lme 

suspension de craie de Champagne de granulomttrie tquivalente k 
36 7o des particules ont un diam^tre inftrieur k 2 \im dttermint par la 
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mesure S6digraph 5100 et contenant 0,07 % en poids sec d'un 
polyacrylate de sodium de viscosity sp^dfique 6gale k 0,7 
50% en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'une 
suspension de talc australien de granulom6trie 6quivalente i 25 % des 

5 particules ont un diamfetre inKrieur i 2 |im d6teniiin6 par la mesure 

S6digraph 5100 contenant 0,08 % en poids sec de sonde, 1,4 % en 
poids sec d'un polyoxyde d'alkylfene et 0,15 % en poids sec d*un 
polyacrylate de sodium de viscosit6 sp6cifique 6gale h 0,4 
pour obtenir une suspension aqueuse § 71,7 % de concentration en matiftre. 

10 sfeche d'un melange craie-talc 

EXEMPLE5 : 

Cet exemple concerae Tutilisation de divers agents liants. 

15 Dans ce but, on prepare avec le mfime mode op6ratoire et le mdme materiel que 
dans Tessai n*" 2, les compositions composites selon Tinvention comprenant 
comme charges 75 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de 
maibre norv6gien de granulom6trie 6quivalente i 75 % des particules ont un 
diamfetre inf6rieur i 1 |xm d6termin6 par la mesure S6digraph 5100 et 25 % en 

20 poids sec, par rapport au poids sec total des charges, de talc finlandais de 
granulom6trie 6quivalente a 45 % des particules ont un diamfetre inf6rieur i 2 ^m 
d6temun6 par la mesure S6digraph 5100 et comme liant diff6rentes quantity des 
diff6rents agents liants suivants : 

25 Essai nM3 : 

0,5 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent liant qui 
est un acide polyacrylique de viscosit6 sp6cifique 6gale k 1,78. 

La remise en suspension aqueuse ^ 59,7 % de concentration en matifere s&che est 
30 effectu6e par la mise en oeuvre d'eau et de 0,52 % en poids sec, par rapport au 
poids sec total des charges, d'un polyacrylate partiellement neutralist par la sonde, 
de viscosity sptcifique tgale k 0,5. 
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Essai n° 44 : 

0^ % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent liant qui 
est un adde polyacrylique de viscosity sp6cifique 6galt ^1^5. 

5 

La remise en suspension aqueuse ^ 60,4 % de concentration en matidre sdche est 
effectute par la mise en oeuvre d'eau et de 0,52 % en poids sec, par rapport au 
poids sec total des charges, d'un polyacrylate partiellement neutralist par la soude, 
de viscosit6 sptcifique 6gale k 0,5. 

10 

Essain!45 : 

0,5 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent liant qui 
est un acide polyacrylique de viscosity sp6cij5que 6gale k 0,95. 

15 La remise en suspension aqueuse k 59,8 % de concentration en matidre sdche est 
effectude par la mise en oeuvie d'eau et de 0,52 % en poids sec, par rapport au 
poids sec total des charges, d'un polyacrylate partiellement neutralist par la soude, 
de viscositt sptcifique 6gale k 0,5 . 

20 Essai n*^ 46 : 

0,5 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent liant qui 
est un polyacrylate acide neutralist i 10 % par de la soude, de viscositt sptcifique 
tgale2k5,00. 

25 La remise en suspension aqueuse k 59,9 % de concentration en matitre shchc est 
effectute par la mise en oeuvre d'eau et de 0,52 % en poids sec, par rapport au 
poids sec total des charges, d'un polyacrylate partiellement neutralist par la soude, 
de viscositt sptcifique tgale k 0,5. 

30 Essai n^47 : 

0,5 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent liant qui 
est un homopolymtre du mtthacrylate d'alcool cttosttarylique. 
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La remise en suspension aqueuse k 59^ % de concentration en mati^re sdche est 
affectum par la mise en oeuvre d'eau et de 0,45 % en poids sec, par rapport au 
poids sec total des charges, d'un polyacrylate paitiellement neutralist par la soude, 
de viscosit6 sptcifique tgale ^ 0,5. 

5 

Essain"48: 

0^ % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent liant qui 
est un copolymdre compost de 98 % en poids d'acide mtthacrylique et 2 % en 
poids de mttbacrylate d'alcool c6tosttaryIique. 

10 

La remise en suspension aqueuse k 59,7 % de concentration en matitre stehe est 
effectute par la mise en oeuvre d'eau et de 0,52 % en poids sec, par rapport au 
poids sec total des charges, d'un polyacrylate partiellement neutralist par la soude, 
de viscositt sptcifique tgale k 0,5. 

15 

Essai n^49 : 

0,025 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent 



20 liant qui est un chlomre d'ammonium quatemaire de formule 

avec R] = radical mtthyle 
= R3 = radical lauryle 
R4 = radical benzyle 

25 

La remise en suspension aqueuse ^593 % de concentration en matidre stehe est 
effectute par la mise en oeuvre d'eau et de 0,52 % en poids sec, par rapport au 
poids sec total des charges, d'un polyacrylate partiellement neutralist par la soude, 
de viscositt sptcifique tgale k 0,5. 

30 

Essai n^ 50 : 

0,5 % en poids sec, par mpport au poids sec total des chaiges, d'lm agent liant qui 
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est un alcool lin6aire comprenant 12 atomes de caibone. 

La remise en suspension aqueuse i 55,0 % de concentration en matifere sfeche est 
effectute par la mise en ceuvre d'eau et de 0,75 % en poids sec, par rapport au 
5 poids sec total des charges, d'un polyacrylate partiellement neutralist par la soude, 
de viscosity sptcifique tgale ^ 0,5. 

EssainlSl : 

0,5 % en poids sec, par rapport au poids sec total des charges, d'un agent liant qui 
10 est un alcool lin6aire comprenant 18 atomes de caibone. 

La remise en suspension aqueuse a 55,1 % de concentration en matidre stehe est 
effectute par la mise en oeuvre d'eau et de 0,38 % en poids sec, par rapport au 
poids sec total des charges, d'un polyacrylate de sodium de viscosit6 sp6cifique 
15 6galei0,54. 

Essain°S2: 

Pour cet essai, illustrant Tinvention, on realise la pr6paration de la composition 
aqueuse co-struaur6e selon Tinvention par Tintrcduction dans un m£langeur et 

20 sous agitation de 250 grammes sec d'un talc fmlandais de granulom6trie telle que 
45 % des particules ont un diamdtre inf6rieur ^ 2 (xm ddtermint par la mesure 
S6digraph 5100, de 5 grammes sec d'xm melange de monomferes compos6 i 90 % 
en poids d'acide acrylique et 10 % en poids de mfithacrylate de tristyrylph6nol k 
25 moles d'oxyde d'6thylfene, de 115 grammes d'isopropanol ainsi que la quantitfi 

25 d'eau ndcessaire ^ la formation de la composition aqueuse a 30 % de 
concentration en mati&re sdche. 

Aprte 30 minutes d'agitation, on procdde ^ la polymerisation du melange de 
monom&res, selon les proc6d6s bien connus de la polymfirisation radicalaire en 
30 milieu hydroalcoolique. 



La polymerisation termin6e et I'isopropanol 61imin6 par distillation, on ajoute 750 
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grammes sec de marbre norv€gieii de granulom6trie telle que 75 % des pardcules 
ont un diamfetre infi^rieur ^ 1 \xm d6temun6 par la mesure S6digraph 5100. 

La foraiation de la co-stmcture entre les grains de talc et de marbre 6tant 
5 accomplie apr^ 30 minutes d 'agitation, il est ajout£ 7 grammes d'un agent 
dispersant & savoir un acide polyacrylique de viscosity sp^dfique £gale ^ 0^3 de 
mani^re i obtenir une suspension aqueuse de la composition composite de 
rinvention avec une concentration en matidre stehe 6gale k 36,4 %. 

10 Essai n^ 53 : 

Get essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre, selon le m€me mode op€ratoire et 
avec le m&me materiel que Tessai prdc6dent, 250 grammes sec d'un talc finlandais 
de granulom6trie telle que 45 % des particules ont un diam^tre inf6rieur k 2 |im 
d6termin6 par la mesure S^digraph 5100, 5 grammes sec d'un m61ange de 

15 monom^res compost ^ 90 % en poids d'adde acrylique et 10 % en poids de 
m6thacrylate de tristyrylph^nol ^ 25 moles d'oxyde d'6thyl&ne auxquels on ajoute 
5 granunes sec d'un copolymdre compos6 de 90 % en poids d'adde acrylique et 
10 % en poids de m^thacrylate de tristyrylphdnol i 25 moles d'oxyde d'6thyl&ne, 
115 grammes d'isopropanol ainsi que la quantity d'eau n6cessaire ^ la formation 

20 de la composition aqueuse ^ 30 % de concentration en mati&re sdche. 

Apr^ 30 minutes d'agitation, on precede i la polymerisation du melange de 
monomdres, selon les proc6d6s bien connus de la polymerisation radicalaire en 
milieu hydroalcoolique. 

25 

La polymerisation terminfe et I'isopropanol ^limine par distillation, on ajoute 750 
grammes sec de marbre norv^gien de granulom6trie telle que 75 % des particules 
ont un diam&tre inferieur ^ 1 ^m determine par la mesure Sedigraph 5100. 

30 La formation de la co-strumre entre les grains de talc et de marbre 6tant 
accomplie apr&s 30 minutes d'agitation, il est ajoute 7 grammes d'un agent 
dispersant I savoir un adde polyacrylique de viscosite spedfique egale ^ 0,53 de 
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manidre k obtenir une suspension aqueuse de la composition composite de 
I'invention avec ime concentration en mati^re s6che 6gale k 36,6 %. 

Essai n** 54 : 

5 Get essai, illustrant I'invention, met en oeuvre, seion le m6me mode op6ratoire et 
avec le m£me materiel que I'essai pr6c6dent, 250 grammes sec d'un talc finlandais 
de granulom^trie telle que 45 % des particules ont un diamdtre inf6rieur ^ 2 ^m 
d6termin6 par la mesure S6digraph 5100, 12,5 grammes sec d'un m6lange de 
monomdres compos6 ^ 80 % en poids d'adde acrylique et 20 % en poids de 
10 m^thacrylate de tristyrylpWnol k 25 moles d'oxyde d'6thyldne, 115 grammes 
d'isopropanol ainsi que la quantity d'eau n6cessaire k la formation de la 
composition aqueuse 30 % de concentration en mati&re shcht. 

Aprts 30 minutes d'agitation, on procdde k la polymerisation du m61ange de 
15 monomdres, selon les proc6d6s bien connus de la polymerisation radicalaire en 
milieu hydroalcoolique. 

La polymerisation termin^e et I'isopropanol eiimin6 par distillation, on ajoute 750 
grammes sec de maibre norv6gien de granulometrie telle que 75 % des particules 
20 ont un diamfetre inferieur kl\im determine par la mesure Sedigraph 5100. 

La formation de la co-structure entre les grains de talc et de marbre etant 
accomplie aprds 30 minutes d'agitation, il est ajoute 7 grammes d'un agent 
dispersant k savoir un acide polyacrylique de viscosite spedfique egale k 0,53 de 
25 mani&ie k obtenir une suspension aqueuse de la composition composite de 
I'invention avec une concentration en matifere sfeche egale k 36,6 %. 

Essai n^ 55 

Get essai, illustrant I'invention, met en oeuvre, selon le mSme mode operatoire et 
30 avec le mSme materiel que Tessai precedent, 250 grammes sec d'un talc finlandais 
de granulometrie telle que 45 % des particules ont un diamfetre inferieur i 2 jxm 
determine par la mesure Sedigraph 5100, 5 grammes sec de m6thacrylate de 
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st6aryle^ 115 grammes d'isopropanol ainsi que la quantity d'eau ndcessaiie k la 
formation de la composition aqueuse 30 % de concentration en matidre s&che. 

Apx^ 30 minutes d'agitation, on proc^de ^ la polymerisation du monomdre, selon 
5 les proc&l^ bien connus de la polymerisation radicalaire en milieu 
hydroalcoolique. 

La polymerisation terminee et Tisopropanol eiimine par distillation, on ajoute 750 
grammes sec de marbre norv^gien de granulom6trie telle que 75 % des particules 
10 ont un diamdtre inf6rieur k 1 ^m determine par la mesure Sedigraph 5100. 

La formation de la co-structure entre les grains de talc et de marbre etant 
accomplie aprds 30 minutes d'agitation, il est ajoute 7 grammes d'un agent 
dispersant k savoir un acide polyacrylique de viscosite specifique egale k 0^3 de 
15 manidre k obtenir une suspension aqueuse de la composition composite de 
rinvention avec une concentration en mati^re s^che egale k 36 J %. 

EXEMPLE6 : 

Get exemple conceme la mise en evidence de ia formation de la co-structure ou 
20 co*adsorption par la mesure et la comparaison de Tbomogeneite des differentes 
suspensions de compositions composites obtenues par dilution ^ 20 % de 
concentration en matidre seche. 

Dans ce but on dilue k 20 % de concentration les diverses suspensions aqueuses 
25 des compositions composites selon Tinvention ainsi que les suspensions de Tart 
. anterieur. On en mesure la cohesion macroscopique par le test d'homogeneite qui 
consiste k determiner la teneur en sec de la charge presentant au moins un site 
hydrophile en deux points distincts de la suspension representative de Tessai, k 
savoir un point situe au fond du flacon et un point situe k la surface du flacon 
30 apres sechage k Tetuve de la suspension. 

Une fois sec, la teneur en ion calcium de chaque echantillon est determinee aprds 
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solubilisation k VUG par complexom6trie EDTA i un pH de 12 et i I'aide d'un 
indicateur color6 noir 6riochrome T. 



Cet essai, illustrant I'art antfirieur, met en oeuvre la suspension aqueuse du ^ ^ 

melange de Tessai n" 1. 



Cet essai, illustrant I'invention, met en (suvre la suspension aqueuse de I'essai 
nM7. 

Cet essai, illustrant I'invention, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai 
n"43. 



Essai n" 59 : ^xt-t/i^*vuJL<MJy^Q3 X' Vi -SFots- 2ft_c/jLvvva./t(j(iL ^t<xt>ao<) 

Cet essai, illustrant I'invention, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai 

n'44. 

Essai n" 60 : (y vt^^^avvrjUuiJ- a Ji'^s^fb^ w^5X cisL<i€^ C^Wxm^ 
Cet essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai 
n'45. 

EsMLnlfil:(G3^v^^«K/v.dU^ ^^Ji09G>L ,J^^cij--Oc^ dlM^^JOiiyJiL.'^^ 
Cet essai, illustrant I'invention, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai 
n°46. 

Essai n° 62 :(co>^<x^>^M^fiL^.ilr^ fi^fi^l v>-^ ^ dsL 4©^ cLUn^AuU^ j^cs^J-^ifc^ 

Cet essai, illustrant I'invention, met en oeuvre la suspension aqueuse de Tessai 

n''48. 
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Get essai, illustrant rinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse de Tessai 
n"'49. 

5 EssainlM:(c«m^|>WUvu^ac^^ vs"^ ^ dk fi^ cWmm^ ^Tt^U:!^ 
Get essai, illustrant I'invention, met en ocuvie la suspension aqueuse de I'essai 
n°50. 

Essai n° 65 ■^vt<c^SAJ^^ ^ Jl''«^»^ vu^- ^ ikdjU^^QA^ ^-A&^vU^ 
10 Get essai, illustrant I'invention, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai 
n°51. 

Essai nl66 

Get essai, illustrant I'art ant^rieur, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai 
15 n^ 11, 

Get essai, illustrant rinvention, met en o&uvre la suspension aqueuse de la 
composition composite selon Tessai n^ 12. 

20 

Essai n^ 68 :(c^H^^wAcvJ^ ^ A^^t9^ l;^^ 64 ^ ciux^W^ii ^oW^ecAj) 
Get essai, illustrant Tart ant^rieur, met en o&uvre la suspension aqueuse du 
m61ange de Tessai n"* 13. 

25 EssaLnl69 :(c^^ t^S" c£x ciwvoovviil ^isC^Uti><^ 

Get essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse de la 
composition composite selon I'essai 14, 

30 Get essai, illustrant I'art ant^rieur, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai 
n" 15. 
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^J^/fL s^ant rectification 



Get essai, illustrant I'mvention, met en oeuvre la suspension aqueuse de Tessa! 



n° 16. 



Es sai n" 72 

Cet essai, illustrant I'art ant6rieur, met en oeuvie la suspension aqueuse de I'essai 



n'l?. 



Essai n° 73 :^tv«^^^^v-«UsuJ^c\: JJjilSi^ vji £3 ^ cLm^OaJjl j^^CaW) 
Cet essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai 
n» 18. 

Essai n° 74 :(co^ai^^>v^deuJr 51 X^-Sj^P^ \^^'^ dU- dx^A^£^.-^dJL ^tittUW) 
Cet essai, illustrant Tart ant6rieur, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai 
n" 19. 

Essai n' 75 ^rfea^^i-JdL!UAi^ac i^9.^A d^E Slo^Ax^^^^c^^ULiL |j<v"0^f«^(>^ 

Get essai, illustrant I'invention, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai 

n°20. 

Essai n' 76 r^^tt^i^CvJUJ- ^ S^MU>X. w<L oU (kuvrcv^^/^WJ^ 

Cet essai, illustrant I'art ant^rieur, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai 

n"42. 

Essai n" 77 :^YVt<ii^«»va5ia;w^ glT J2.'^a^l dj^ 4s._ cLuvvcv^uit. ^|<^o^(«-^rp 

Cet essai, illustrant I'invention, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai 



n°41. 



Essai n* 



Cet essai 
n»29 



i, illustrant I'invention, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai 



Cet essai, illustrant I'art ant6rieur, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai 
n'30. 

Essai 80 : 

Cet essai, illustrant I'invention, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai 
Essai a" 81 : 

Cet essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai 
n«53. 

Essai n° 82 : 

Cet essai, illustrant I'invention, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai 
n'54. 

Essai n° 83 : 

Cet essai, illustrant I'invention, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai 
n'SS. 

Essai n" 84 :(GoH€^^cUi- ^ u.^ "f^ t/x. -S^ cWrx^ ^C/^W 

Cet essai, illustrant I'art ant6rieur, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai 

n°23. 

n est d noter que dans cet essai la mdthode utilis6e pour mesurer rhomog6n£it6 
macroscopique de la suspension est diffi6rente de celle des essais pr6c6dents. 

En effet, le dosage ne se fait pas par complexom6trie mais par analyse RFA qui 
consiste k prendre 0^ g de I'fichantillon sec que Ton melange avec 1,625 g de 
tetraborate de lithium que Ton chauffe jusqu^ la temperature de fusion pour 
obtenir un disque que I'on passe dans un appareil XRF 9400 de la soci6t6 ARL 
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(Suisse) pour la determination des 61€ments par lecture des oxydes presents et 
caicul subsequent du kaolin pr6sent. 

Tous les r6sultats experimentaux sont consign^s dans le tableau 1 suivant. 

5 

- TABLEAU 1- 
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71 
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Invention 


80 
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Invention 
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84 


23,0-2,0* 



30 * % kaolin en surface - % kaolin au fond 
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La lecture du tableau 1 permet de constater que les suspensions aqueuses 
contenant des compositions composites co-stTuctur6es selon Tinvention possMent 
une teneur eo charges pr^entant au moins un site hydrophile plus homogdne en 
di£f6rents points que celle contenant les simples m61anges de Tart ant6rieur. 

5 

EXEMPLE7 : 

Get exemple conceme la mise en Evidence de la formation de la co-structure ou 
co-adsorption par la mesure et la comparaison de la viscosit6 et de rhomog6n6it6 
10 des di£f6rentes sauces de couchage papetiftres obtenues. 

Dans ce but, on pr6pare les sauces de couchage (essais n^ 85 k 94) en m61angeant 
dans Teau, les compositions composites de charges ou pigments ^ tester avec 
100 parts de composition k tester ^ 65 % en mati&re s^e 
15 12^ parts d'un latex styrfene-butadifene carboxylfi commercialism sous le nom 
DL 950 par la soci6t6 Dow Chemical 
et une quantity d'eau n£cessaire pour obtenir une teneur en mati&re stehe de 40 % 
pour les essais n** 85 h 92, et une teneur en matifere s^e de Tordre de 20 % pour 
les essais n** 93 et 94, 

20 

Les sauces de couchage ainsi pr6par£es sont alors soumises aux mesures de 
viscosity Brookfield h temperature ambiante h 20 tours/minute et k 100 tours par 
minute au moyen d'un viscosimitre Brookfield type DVn 6quip€ du mobile 
ad6quat. 

25 

Elles font ensuite Tobjet du test d^bomog6n6it6 avec le mgme mode op^ratoire 
que celui de Texemple pr6c6dent. 

Essain" 85 : ^\^a|>o w^iaulr SC^'^^olL dU- oLu^c^vvic. j^evv 

30 Cet essai, illustrant une sauce de couchage de Tinvention, met en oeuvre la 
suspension aqueuse de la composition composite selon Tessai n^ 2. 
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Cet essai, illustrant une sauce de couchage de I'ait ant6rieur, met en oeuvre la 
suspension aqueuse du melange de Tessai n^ 1. 

5 EssM.n!87:|ct>v^ &^cIi^a^jc^a^ 
Cct essai, illustrant une sauce de couchage selon I'invention, met en oeuvie la 
suspension aqueuse de la composition composite selon I'essai n'^ 4. 

Essai n^ 88 oi JL^JLfa^ kP-S'o cix cIua^xx/lc/j£ j><C^en Ubj) 

10 Cet essai, illustrant une sauce de couchage de Tart antdrieur, met en oeuvre la 
suspension aqueuse du melange de I'essai n"* 3. 

EsaLn!89 :^tvc^^>^^ vji^yf cLl ^ c(jLuuu>au££- 

Cet essai, illustrant une sauce de couchage selon Tinvention, met en oeuvre la 
15 suspension aqueuse de la composition composite selon Tessai n"* 6. 

Essanl90:(to^ w^^-2.cU ^^(L\^^(iL 

Cet essai, illustrant une sauce de couchage de Tart ant6rieur, met en oeuvre la 
suspension aqueuse du melange de I'essai n^ 5. 
20 ^ ^ 

Essai n** 91 :^^rrPi>^o\^(LLa.^ oC Ji44^c^ ^5 c(l. c£%_ c6/>a/m^ 
Cet essai, illustrant une sauce de couchage selon I'invention, met en oeuvre la 
suspension aqueuse de la composition composite selon I'essai n^ 8. 

25 EssaLn!92: ^VUa|^^ w^?4 cIslJp^ JlJU^^^J^J^^ ^^:iy^C(<^^ 

Cet essai, illustrant ime sauce de couchage de I'art antSrieur, met en oeuvre la 
suspension aqueuse du m61ange de I'essai n^ 7. 

Essai n^ 93 :|^t^A^.rl q.^Ia ^ i/jU^fieJi uJ^S^ JUl JL^ cLu^a^<jo^(^ ^^^sr^^h^ 
Cet essai, illustrant une sauce de couchage selon I'invention, met en oeuvre la 
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suspension aqueuse de la composition composite selon I'essai n*^ 10. 
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Cet essai, iUustrant une sauce de couchage de I'art ant6rieur, met en oeuvre la 
suspension aqueiise du m61ange de I'essai n' 9. 

Tous les i€sultats exp6rimentaux sont consign6s dans le tableau 2 suivant, la 
consistance des sauces de couchage de chacun des essais 6tant d6termin6e par 
I'intioduction d'une spatule contenant lesdites sauces. 
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La lecture du tableau 2 permet de constater que les sauces de coudiage selon 
rinvention contenant les suspensions aqueuses des compositions composites co- 
stmctur^ selon I'invention poss^ent un aspect mou et une viscosity Brookfield 
plus ^lev£e que celle des simples melanges compaxatifs de I'art ant6rieur illustrant 
5 ainsi la co-structuration des charges ou pigments. On peut ^galement voir qu'elles 
possddent une teneur en charges pr6sentant au moins un site hydiophile plus 
homog&ne en diff6rents points des sauces que celle contenant les simples 
m61anges de I'art ant6rieur. 

10 EXEMPLE8 : 

Get exemple conceme la mesure du comportement rhfologique des diff6rentes 
compositions aqueuses pr6par6es scion Ic mode op6ratoire de Texemple 1. 

Le comportement rh^ologique des difflrentes suspensions aqueuses ainsi 
15 pr£par£es selon le mode op6ratoire de I'exemple 1 est mesur6, ^ 20*"^ k I'aide 
d'un viscodlastidm^tre Stress Tech"^ de la soci6t6 Reologica Instruments AB 
(SuMe) 6quip6 de cylindres coaxiaux CC2S. 

Le mode op^ratoire pour la mesure du comportement rti6ologique de la 
20 suspension est ideatique pour chacun des essais, k savoir pour chaque essai, on 
injecte dans le cylindre du visco^lasticimdtre im ^chantillon de la suspension k 
tester et on lui applique une prg-contrainte de 10 Pa pendant 12 secondes puis 
stprbs 180 secondes d'attente, on lui applique une contrainte progressant 
lin^airement de 0,025 Pa ^ 20 Pa en 100 secondes et 40 inten^alles. 



25 
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La limite d'6coulement, correspondant k la contrainte appliqu6e la suspension 
pour rompre les liaisons internes et obtenir une suspension dont la viscosity 
diminue, est d6tennin£e par la valeur maximale de la courbe viscosit6 en Pa.s en 
fonction de la contrainte en Pa. 

Essai n*^ 95 ^ r^^><^fia Jh^ J. ^J^^U ocL w^^^dLt djli^^cu.<JljL ^^^^ni^^ 
Get essai, illustrant I'invention, met en ceuvre la suspension aqueuse de la 
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composition composite selon I'essai 2. 

Essain^96 :^tH^^<?^'^-^^ A!^-^AkxL vl'^S oU cLvi^vca-iaJU. ^dVi ^«^>€) 
Get essai, illustrant I'art ant6rieur, met en ccuvre la suspension aqueuse du 
5 melange de Tessai n** 1. 

Essai^lSZr^w/jj^^^^^ o^I^vugiaiJL^ 

Get essai, Ulustrant Tinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse de la 
composition composite selon Tessai n*^ 4. 

Get essai, illustrant Tart ant6iieur, met en oeuvre la suspension aqueuse du 
melange de Tessai n^ 3. 

15 Essai n° 99 ^c? vK^j^ J^^ft. SfjlM^u^^ 3d dsu-^ JiJLMAu:xAAJjL^ 
Get essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse de la 
composition composite selon Tessai n^ 6. 

Essai n° 100 :^tH<^|^wWJ- J^. J 'x>iL:u. xS^iZ^cisi dxM^^^ 
20 Get essai, illustrant I'art ant6rieur, met en oeuvre la suspension aqueuse du 
melange de I'essai n^ 5. 

Essai n^ 101 ^ v^^vvcUmJ" ai U^oZ 3S dx SL^ cLua^cm^^JLl ^^tx^V) 
Get essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse de la 
25 composition composite selon I'essai n"" 8. 

Essai n^ 102 r^vUO^^^vudoAAV 0^ l^'jUkAA. i^i 3^ sis^ -^cUxa/^o^aaAsl ^C^rJ^fw) 
Get essai, illustrant I'art ant6rieur, met en oeuvre la suspension aqueuse du 
melange de I'essai n*' 7. 
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Essai n^ 103 ^wcJULvJroC A*^*4^hUtl w^^S ^ dL^v^xv^ |/^^^5^WH 

Get essai, illustrant I'invention, met en oeuvre la suspension aqueuse de la 
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composition composite selon Tessai 10. 

Essai n*' 104 ^xtto^vjL^ JL^JIHaX ^cLsm^^jck^ 
Get essai, illustrant Tail ant6iieur, met en oeuvre la suspension aqueuse du 
m61ange de I'essai n*" 9. 

Get essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse de la 
composition composite selon I'essai n"^ 12. 

EssaLnMQg ^<:tt4^ i^44MX uS3^ ^ JL cixM^O^J-l ^^^sIo^Ch^ 

Get essai, illustrant I'art ant^rieur, met en oeuvre la suspension aqueuse du 
m61ange de I'essai n"" 11. 

Get essai, illustrant I'invention, met en oeuvre la suspension aqueuse de la 
composition composite selon I'essai n^ 14. 

Essai nM08 r^^o^^^..^^ ^ d Wl v.^ AoO dsL ^LcLcM^^i^^ jr>9iMr^ 
20 Get essai, illustrant I'art ant6rieur, met en oeuvre la suspension aqueuse du 
melange de I'essai n"* 13. 

Isainll02^Cgmx)j^^ VcLa.-^^^ {^^^ 

Get essai, illustrant I'art ant^rieur, met en ceuvre la suspension aqueuse du 
2S m61ange de I'essai n^ IS. 



Essai n'^ 110 :Lrt^ ^. jvi^vf^^ ^^JMaJC AU dsL JL cUa^^ 



Get essai, illustrant I'invention, met en oeuvre la suspension aqueuse de la 



composition composite selon I'essai n** 16. 



Essaii 

Get essai, illustrant I'art ant£rieur, met en oeuvre la suspension aqueuse du 



m61ange de I'essai 17. 



Get essai, illustrant I'invention, met en ccuvre la suspension aqueuse de la 
composition composite selon I'essai n"" 18. 

Get essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse du m61ang^^ ^ 
deTessai n**41. 

EssaLnMM^C^t^ w^^ -^O G (Lm^^j^^ 

Get essai, illustrant Tart ant^rieur, met en ceuvre la suspension aqueuse de la 
composition composite selon I'essai n*^ 42. 



Essai n** 115 : 

Get essai, illustrant I'invention, met en ceuvre la suspension aqueuse du m61ange 
de I'essai n®52. 



Essai n** 116 : 

Get essai, illustrant I'invention, met en oeuvre la suspension aqueuse du melange 
de I'essai n^'SS. 



EssaLaim : 

Get essai, illustrant I'invention, met en oeuvre la suspension aqueuse du mdlange 
de I'essai n** 54. 



EssaLalllS : 

Get essai, illustrant I'invention, met en ceuvre la suspension aqueuse du melange 
de I'essai n^55. 



Tons les r6sultats expirimentaux sont consign6s dans le tableau 3 suivant : 
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La lecture du tableau 3 pennet de constater que les suspensions aqueuses des 
compositions composites co-structur£es selon I'invention possMent une limite 
d'^ulement sup^rieure k celle des simples melanges comparati£s de Tart 
antSrieuFy caract6ristique de siispensions pr^sentant une bonne stability. 

5 

EXEMPLE9 : 

Get exemple conceme la mise en Evidence de la qualit6 d'imprimabilitS des 
diff6rentes sauces de couchage papetidres obtenues dans I'exemple 7. 

10 Ce test d'imprimabilit6 d6nonun£ ISIT (Ink Surface Interaction Test) est bas6 sur 
une installation d 'impression munie d'un dispositif de creation et de mesure de la 
force n6cessaire pour s6parer un disque de d6collement, d'un film d'encre 
d'impression. Cette installation constitute d'une part par ce dispositif de creation 
et de mesure de force et d'autre part par un disque encreur toumant au dessus de la 

15 feuille de papier k tester est conmiercialis6e sous le nom « Ink Surface Interaction 
Tester > par la soci6t6 SeGan Ltd. 

Pour ce faire, on pr6pare tout d'abord les diff6rentes feuilles de papier k tester en 
appliquant les difftrentes sauces de couchage k tester sur ces feuilles de papier k 
20 Taide de la coucheuse de laboratoire Erichsen Modfele 624 de la soci6t6 Erichsen 
GmbH+Co. KG (Allemagne) 6quiptes de lames roulantes 6changeables. 

Le papier ainsi couch6 k 7^ g/m^ et k tester est fix6 sur un rouleau muni d'une 
bande adhesive double face. L' application d'une encre offset est effectu6e par la 
25 mise en contact du disque encreur d'une largeur de 25 rmn lors d'une rotation de 
180**. La Vitesse et la pression d'impression sont ajustables et sont de I'ordre de 
0^ m/s et 50 kg respectivement. Le volume d'encre est dans les conditions 
standards de 03 cm^ resultant ainsi en une 6paisseur d'environ 1 g/m^ d'encre sur 
la feuille de papier k tester. 

30 

Le pTOc6d6 d'impression est suivi d'une s6quence de mesures r6p6t6es de la force 
de ddcollement, k des intervalles de temps pr6-s61ectionn6s d6pendants de ce 
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temps mis pour s£parer ce disque de d6coUement (de m6me dimension que le 
disque d'impression) du film d'encre. 

Un revfitement en caoutchouc nitrile de quality impression offset est 
habituellement utilis6 pour le disque de d6coIlement mais tout mat6riau Equivalent 
peut £tre employ^. 

La force de contact entre le disque de d^collement et Tencre est mesur6e par un 
systfeme g£n£rant une force 61ectro-magn6tique. On ajuste Tamplitude et la dur6e 
de la force de d6collement pour aboutir k une adhesion uniforme entre la surface 
du film et le disque de d6collement au bout de 3 secondes. Une faible rotation de 
la feuille de papier pendant I'application de la force 61ectro-magn6tique permet 
d'assurer un contact intime et une continuity du film d'encre. A TarrSt de la force 
magn6tique, le disque de d6collement se r6tracte du film imprim6 par la force d*un 
ressort tendu, force suffisante pour s6parer le disque du film d'encre. Une jauge de 
contrainte, fixde entre le disque de d6collement et le ressort, gdn^re un signal qui 
est enregistr£ comme la force de d^Uement. 

La sequence est automatiquement r6p6t£e pour 13 cycles. 

Au premier et au treizieme cycles les densites d'impression sont mesur£es ^ I'aide 
d'un densitomdtre Gretag D 186. 



Ce mode op€ratoire est utilise pour chacune des sauces de couchage k tester, 
ainsi : 

Essain°119 r^Comt^^ ci IWetc cU ^ dsL\AAjo<.oJijL j^a^tl^ai^e) 

Ulustrant Tinvention, met en c&uvre la sauce de couchage selon I'essai n^ 85. 

Essai n** 120 ^rw^^&^odLe^AJ^ ^ X^Q4Mjl ^'^^ jL^JjU^CiK^JbL jfV^U<^^ 
niustrant Tart ant6rieur, met en oeuvre la sauce de couchage de I'essai n^ 86. 



10 



15 
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Essai n" 121 ^vvca(^SA^^llftAj"^ Jlla^^ t*.® ^o9 (h--^dil/^^^:x^,^djL^i^h^J 
niustiant rinveation, met en ceuvie la sauce de couchage selon Tessai n' 87. 

Essai n' 122 ^<rta|a£KvC^»AAjr nZ^'^O (i(J^-^Lc^a^A^odLe_^|.^^^r^ 
niustiant Tart ant6rieur, met en oeuvre la sauce de couchage de I'essai n** 88. 

Essai n' 123 ^tTto|)©vx.cUj" OL JjjUs^eJi '^^'^ <^ ^cIlmacu^ .pvBr^fa^ 
niustrant Tinvention, met en ceuvie la sauce de couchage selon I'essai n" 89. 

Essai n° 124 (c^tt^'O^^^r^sksi^^ J W^ik^ vJl X^LdlL A- dky^^ux^jjuL r^W'AM 
niustrant I'art ant^rieur, met en oeuvre la sauce de couchage de I'essai n" 90. ^ 



niustrant 



111125 ^^t^ift^^ckJ"(^ ^Ujt^ A AS dsL -!L iiM-s-Go^e l^^^t*^ 

xmt I'invention, met en ceuvre la sauce de couchage selon I'essai n** 91. 



Essai n" 126 ^^ l^wAeiAjr ^ JIjJ^UkL iv- -^^ 4- dk-io^ cls!A/vAOi^/>-e(iL_|^0 
niustrant I'ait ant6rieur, met en oeuvre la sauce de couchage de I'essai n° 92. 

Essai n" 127 ^VHo.^|^cte^ Ot J-^^-i^^Ou. A ^^cLs, ^ cJIjmj^^>^vJIjL ^ v 
20 lUustrant I'invention, met en oeuvre la sauce de couchage selon I'essai n** 93. 

niustrant Tart ant6rieur, met en ccuvre la sauce de couchage de I'essai n^ 94. 

25 Tons les r6sultats expSrimentaux sont consignds dans les tableaux 4 et S suivants 
et les graphes 1^5 rassembl6s ^ la fin de la pr6sente demande. 

Le tableau 4 contient les r6sultats de la valeur de la force de d6collement en 
fonction du temps alors que le tableau 5 contient les valeurs de densit6 
30 d'impression des essais n^ 119 & 122. 



Les graphes 1^5 sont repr6sentatifs de la force ^ appliquer pour ddcoller le disque 
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du film apr^ impression en fonction du temps et peuvent 6tie interpr€t& en 
prenant en compte les tiois phases suivantes : 

(i) le temps de mont6e, 

5 qui est prindpalement lelatif i la rapidity d^absotption et de penetration de 

Tencre lots du contact initial de I'encre sur la surface k imprimer. 
La microporositfi et la mouillabilit6 de cette surface sont les facteurs majeurs 
pour le temps de mont6e de cette force. 

Plus ce temps de montSe k la valeur maximale de la force est long, mieux le 
10 liant de I'encre est absoib^, moins le film d'encre est bris6, meilleure est 

Tadh^sion entre I'encre et le papier, meilleur est done le r^sultat. 

(ii) La valeur maximale de la force de ddcollement, 

qui mesure d'une part Tadhdsion de la couche d'encre inunobilis6e en 
IS contact, le substrat d'impression et d'autre part la cohesion avec I'encre 

contenue d la surface du substrat. Ainsi, plus cette valeur maximale de la 
force de d6collement est 61evee pour une cohesion constante, meilleure est 
I'adhesion et meilleur est le rendu d'impression. 

20 (iii) Le temps de diminution de la force, 
qui traduit le s6chage de I'encre. 

Plus cette diminution est lente, plus le s^chage de I'encre est lent, moins il y a 
de rupture dans la stmcture de I'encre, meilleur est le rendu d'impression. 
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-TABLEAU 5- 

5 



10 





ESSAIn' 


Density Impression 
ler cyde 


Density Impression 
13eine cycle 


Invention 


119 


1^8 


1,05 


Alt ant£rieur 


120 


1,49 


0,97 


Invention 


121 


1^2 


1,05 


Alt ant£rieur 


122 


1,48 


0,94 
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La lecture du tableau 4 et des graphes n** 1 i 5 pennet de constater que les sauces 
de couchage selon rinvention ont des temps de mont6e et de descente les plus 
lents, ainsi que les valeurs de force de d^collement les plus 61ev6es, ce qui signifie 
une meaieure imprimabilit6 en terme d'adh6sion, de brillance et de rendu 
5 d'impression. 

La lecture du tableau 5 permet de constater que les sauces de couchage selon 
rinvention pr6sentent des valeurs de densit6 d'impression sup6rieures ^ celles des 
sauces de couchages comparatives de Tart ant6rieur. 

10 

EXEMPLE 10 : 

Cet exempie conceme la mesure d'opacitfi et plus pr6cis6ment la determination du 
coefficient de diffusion de la lumidre S des diff6rentes sauces de couchage. 

15 Le mode op6ratoire de la determination du coefficient de la lumi^re S, bien connu 
de Thomme du metier est le suivant : 

Pour chaque essai, on dispose d'une feuille de papier sans bois que Ton couche 
avec la sauce de couchage k tester. 

Avant d'etre couch6e et pour chaque essai, cette feuille de papier de dimension 
10 cm X 6 cm et avec un poids sp6cifique de 75^ g/m^ est pes6e puis soumise ^ im 
rayonnement lumineux de longueur d'onde 6gale ^ 457 run sur une plaque noire 
au moyen d'un spectrophotom&tre Hrepho 2000 de Datacolor (Suisse) pour 
determiner I'indice de reflexion de base R^,. 

Chacune des sauces de couchage ^ tester est alors appliquee sur cette feuille de 
papier pr6pesee ii Taide d'une coucheuse de laboratoire k lames roulantes 
echangeables conunercialisee sous la reference Mod. 624 par la sodete Erichsen 
30 (Allemagne). 

Chaque feuille de papier ainsi couchee k 1^ g/m^ est alors soumise k un 
rayonnement lumineux de longueur d'onde egale k 457 nm au moyen d'un 



20 



25 
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spectrophotomdtie Hrepho 2000 de Datacx>lor (Suisse) sur plaque noire pour 
determiner Tindice de reflexion Rq et sur une pile de feuilles de papier non 
couch6e pour d^tenniner I'indice de reflexion R^, r 6tant Tindice de reflexion de la 
pile de feuilles de papier non cx)uch6. 

5 

On d^tennine alors Tindice de r6flexion R^ de la couche seule, sur fond noir, par 
la formule : 

Ri Jl^-Ro^ 

R«= 

10 (Ri-R«)jRo + Rfc-r 

ainsi que la transmittance T^de la coudie 

(Ro-RJ(l-R«R,^ 



20 
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T ^ = 



15 Rb 

aboutissant k une valeur th6orique de inflexion R, pour une couche d'6paisseur 
infinie donn6e par la formule : 



De cette formule le coefficient de diffusion S caract6ristique de Topacit^ pent 6tre 
calcul6e sachant que, pour un poids de couche P, 

1 (1-aIU 
SP.= — coth-^ 



30 



a =0^( i. + R.) 
R. 
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59 ^'"e *v«n. tectifU^ti^ 



avecb = 0^ ( 1 - R-) 

rT 

Essai 129 ^£tott-a|?<^euJr «:-^'<iA4£cl v^^i -Gcc- <JUAA<i3uva)Li_|rf^e7\Uiy^ 

S Get essai, illustiant I'ait ant^iieur, met en oeuvre la sauce de couchage de I'essai 
n»86. 

Essai n° 130 {co tita^vxbtsjJr ot ^Iwwit vS'.A-^SdL ^<ii{A,^£uuJbL^V(^^^»^ 
Get essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre la sauce de couchage de I'essai 
10 n" 85. 

Essai n^ 131 r^feoTttA^r^ JUiJrS: ^Ce44«X AA^ etc ^6>^cL(a^^^xkam)U. j^^tf^k^ 

Get essai, illustrant Tart ant^rieur, met en oeuvre la sauce de couchage de I'essai 

n»88. 



Essai n" 132 (za cm|»<nv(^u>(^^C JL^-C^mC c?a_ ^djlM^uu^^LL-^^ti,^/^ 

Get essai, illustrant I'invention, met en ceuvre la sauce de couchage de I'essai 

n'87. 



20 Tous les r6sultats sont consign6s dans le tableau 6 suivant : 



TABLEAU 6 





ART 
ANTERIEUR 


INVENTION 


ART 
ANTERIEUR 


INVENTION 


ESSAI n' 


129 


130 


131 


132 


S en m^/kg 


143 


157 


104 


136 



La lecture du tableau 6 permet de constater que les sauces de couchage selon 
rinvention out un coefficient de diffusion de la lunii&re S sup6rieur k celui des 
sauces de couchage comparatives de Tart ant^rieur. 



EXEMPLE 11 : 

Cet exemple conceme la mesure directe d'opacit^ et de la blancheur des sauces de 
couchage selon la norme TAPPI T452 ISO 2470. 



5 

Pour chaque essai, on dispose d'une feuille de papier sans bois de dimension 
10 cm X 6 cm avec un poids sp^dfique de 75^ g/m^ que Ton couche avec la sauce 
de couchage d tester ^ I'aide d'une coucheuse de laboratoire ^ lames roulantes 
dchangeables commercialis^e sous la r6f^rence Mod. 624 par la socidt^ Erichsen 
10 (Allemagne). 

Chaque feuille de papier ainsi couch6e k 1^ g/m^ est alors soimiise k un 
rayonnement lumineux de longueur d'onde 6gale h 457 nm au moyen d'un 
spectrophotomfetre Hrepho 2000 de Data Color (Suisse) pour determiner Topacit^ 
15 et la blancheur. 



Cet exemple conceme aussi la mesure de la brillance. Cette mesure de la brillance 
est e£fectu6e sur les m£mes feuilles de papier coucb6es que celles utilis6es pour 
les mesures directes d'opacite et de blancheur. 

20 

Cette m^thode consiste k passer la feuille de papier couch6 dans le brillancem&tre 
de laboratoire LGDL - 05/2 (Lehmann Messtechnik AG, Suisse) qui mesure la 
brillance 75 TAPPI selon Lehmann. 



25 

Essai n° 133 jy^A^uir c^J> ^^j^^" xJl (iz-^cLl^^^^.^^^^ 

Cet essai, illustrant Tart ant6rieur, met en oeuvre la sauce de couchage de I'essai 
n'88. 



30 



Essai 134 :^vr60^x^(W^ J. CilM^ vvl>(£^diL le^otilMM^i^ 
Cet essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre la sauce de couchage de Tessai 
n^87. 



61 ^^nie avant rectifie&tieB 

Essai n" 135 ^(^otrtQ^'^cMjU.^Jr Jl^J^^ Jli.3 djL i«^clxu/.^c^^lA^(«_^^^S^^:ist^ 

Get essai, illustrant Tan ant6rieur, met en oeuvre la sauce de couchage de Tessai 

n'*92. 

Essai n" 136 :(o2 ttto«^»vs.jU»AAJlr ^ Ji^iiiiSt02. W^X^ cU^ Qb^oCuuujui^ ^Ctti^/iuSt) 

Get essai, illustrant I'invention, met en oeuvre la sauce de couchage de I'essai 

n°91. 

Get essai, illustrant I'art ant6rieur, met en ccuvre la sauce de couchage de I'essai 
n*94. 

Essai n° 138 ^nn Lfn^ A^haaIt^. A^Ji^^^tL v^. 

Get essai, illustrant I'invention, met en (cuvre la sauce de couchage de I'essai 
n'93. 



Les r^sultats exp6rimentaux des mesures d'opacit6 sent consign6s dans le tableau 
7 suivant : 



TABLEAU 7 





ART 
ANTERIEUR 


INVENTION 


ESSAI n» 


133 


134 


OPAGTTE 


91,1% 


92,2% 



Les r€sultats exp^rimentaux des mesures de blancheur sont consign6s dans le 
tableau 8 suivant : 

TABLEAU 8 





ART 
ANTERIEUR 


INVENTION 


ESSAI n* 


135 


136 


BLANGHEUR 


84,8% 


87,6% 
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Les r6sultats exp^rimentaux des mesures de brillance sont consigD6s dans le 
tableau 9 sxiivant : 

TABLEAU 9 





ART 
ANTERIEUR 


mVENTION 


ESSAIn- 


137 


138 


BRILLANCE 


41,4% 


48,6% 



5 

La lecture des tableaux 7 Si 9 pennet de constater que les sauces de couchages 
selon I 'invention possMent une opacit6» une blancheur et une brillance sup6rieures 
k celles des sauces de couchage comparatives de Tart ant^rieur. 

10 EXEMPLE 12 : 

Get exemple conceme la mesure d'opacitd selon la norme DIN 53146 et de 
blancheur des feuilles de papier contenant, dans la masse, les compositions de 
charge de masse non couch6e de Tinvention contenant les compositions 
composites selon Tinvention et leurs comparaisons avec celles contenant les 

15 simples suspensions des m61anges comparatifs de Tart ant6rieur. 

Pour ce faire, on realise les feuilles de papier k partir d'une pulpe de cellulose de 
degr£ SR 23 contenant une pate au sulfate sans bois et des fibres constitutes k 
80% de bouleau et 20% de pin. On dilue alors 45g sec de cette pulpe dans 10 litres 

20 d'eau en presence de environ 15g sec de la composition de charges k tester pour 
obtenir exp^rimentalement une teneur en charge de 20%. Aprts 15 minutes 
d'agitation et I'ajout de 0,06% en poids sec par rapport au poids sec de papier 
d'un agent rfitenteur du type polyacrylamide, on forme ime feuiUe de grairmiage 
6gal k 75g/m2 et chargde k 20%. Le dispositif mis en oeuvre pour former la feuille 

25 est un syst&me Rapid-Kdthen module 20.12 MC de Haage. 

Les feuilles ainsi formes sont s£ch6es pendant 400 secondes k 92^C et un vide de 
940 mbar. La teneur en charge est contrdlde par analyse des cendres. 



15 
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On determine alors les diff6rentes valeur d'opacit6 et de blancheur selon le mSme 
mode op6ratoire que celui de I'exemple pr6c6dent. 

Les diff^rents essais soot les suivants. 

5 

Essai 139 :^r^^6i/L.da^c^ -5 Wtt ^Ji A2^^ JL. c^jla^uu^.^ ^^hr.^^ht^ 
Get essai, illustiant Tait ant6rieur, met en oeuvre le melange selon Tessai n* 1. 

Essai n*^ 140 i^Gort^j^ft^A^Jla^ ^ 
10 Cet essai, illustiant rinveDtion, met en oeuvre la composition composite selon 
ressain°2. 

Essai n° 141 |)ti.^-vckij^ ^ JL ^m^l v^./li^c/jL 4^ Jlsj.yvJDu^JisL'^^ 

Cet essai, illustrant Tart ant6rieur, met en oeuvre le melange selon I'essai n* 3. 



Essai n° 142 :(como ^sS^JLeiMi^ ^X^m^ (a£ i3o JjL Jum.,suJ£- jr^O^l 
Cet essai, illustrant I'invention, met en oeuvre la composition composite selon 
I'essai n' 4. 



20 

Les r6sultats exp6rimentaux des mesures de blancheur sont consign6s dans le 
tableau 10 suivant : 



TABLEAU 10 

25 





ART 
ANTERIEUR 


INVENTION 


ESSAI n° 


139 


140 


BLANCHEUR 


86,9 


87,7 



Les r6sultats exp6rimentaux des mesures d'opacitg sont consign6s dans le tableau 
11 suivant : 
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TABLEAU 11 





ART 
ANTERIEUR 


INVENTION 


ESSAIn" 


141 


142 


OPAOTE 


88,7 


903 



La lecture des tableaux 10 et 11 pennet de constater que les feuUles charg^es avec 
les compositions composites co-structui6es selon I'invention ont une opacity et 
une blancheur sup^rieure k ceUes charg6es avec les simples mdlanges 
correspondants de Tart ant6rieur. 
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-REVENDICATIONS- 

1/ Composition composite de charges ou pigments min£raux ou organiques 
caract€ris6e en ce qu'elle contient : 

a) au moins deux charges ou pigments min6raux ou organiques dont au moins 
Tune pr6sente une surface dot^ d'au moins un site hydrophile et au moins 
Tautre pr^sente une surface dot6e d'au moins un site organophile 

b) au moins un agent liant et en ce que les charges ou pigments min6raux ou 
organiques sont co-structur6s ou co-adsorfo6s. 

21 Composition composite de charges ou pigments min6raux ou organiques selon 
la revendication 1 caract6ris6e en ce qu'elle est une composition aqueuse. 

3/ Composition composite de charges ou pigments min^raux ou organiques selon 
la revendication 1 caract6ris6e en ce qu'elle est une composition non aqueuse. 

4/ Composition composite de charges ou pigments min^raux ou organiques selon 
la revendication 1 caract6ris6e en ce qu'elle est une composition s&che. 

5/ Composition composite selon I'une des revendications 1^4 caract6ris6e en ce 
que I'agent liant est un compos6 organique. 

6/ Composition composite selon I'une quelconque des revendications 1^5 
caract6ris6e en ce que I'agent liant est supports par un gaz. 

7/ Composition composite selon I'une quelconque des revendications 1^6 
caract6ris6e en ce que I'agent liant est choisi panni les polymdres et/ou 
copolymdres acryliques ou vinyliques ou les polycondensats ou les produits de 
polyaddition tels que les polymdres et/ou copolymSres, dans leur 6tat totalement 
acide ou partiellement neutralist ou totalement neutralist, de I'un au moins des 



66 



monomdtes tels que Tadde acrylique et/ou mfithacrylique, itaconique, crotonique, 
fumarique, anhydride mal6ique ou encore, isocrotonique, aconitique, 
m&aconique, sinapique, und6cyl6nique, ang61ique et/ou leurs esters respectifs, 
Tacide acrylamido m6thyl propane sulfonique, l'acrol6ine, I'acrylamide et/ou 

5 mfithacrylamide, le mfithacrylamido propyl trim6thyl ammonium chlomre ou 
sulfate, le m6thacrylate de trimfithyl ammonium 6thyl chlorure ou sulfate, ainsi 
que leurs homologues en acrylate et en acrylamide quatemis^s ou non et/ou le 
dim^thyldiallylchlorure, la vinylpyrrolidone ou bien encore un agent liant choisi 
parmi les acides gras lin6aires ou ramifi^, ou les alcools gras lin6aiies ou 

10 ramifies, ou les amines grasses lin6aires ou ramifi6es ou cycliques, et satur6s ou 
non ou bien encore un agent liant choisi parmi les sels quatemaires 
pr£f6rentiellement k chaines grasses lin^aires ou ramifi€es d'origine v6g6tale ou 
non. 

15 8/ Composition composite selon Tune quelconque des revendications 1 k 6 
caract6ris6e en ce que Tagent liant est choisi pamii les polymferes et/ou 
copolym6res acryliques ou vinyliques, dans leur £tat totalement acide ou 
partiellement neutralist ou totalement neutralist, obtenus par polymerisation, h 
V6tat acide en presence de Tune au moins des particules mintrales ou organiques 

20 de la composition composite et tventuellement en presence de I'agent liant selon 
la revendication 7, de Tun au moins des monomdres tels que Tacide acrylique 
et/ou m6thaciylique, itaconique, crotonique, fumarique, anhydride mal6ique ou 
encore, isocrotonique, aconitique, mtsaconique, sinapique, unddcyltnique, 
angeiique et/ou leurs esters respectifs, I'acide acrylamido mtthyl propane 

2S sulfonique, Tacroldine, Tacrylamide et/ou mdthacrylamide, le mtthacrylamido 
propyl trimtthyl ammonium chlorure ou sulfate, le mtthacrylate de trim6thyl 
ammonium tthyl chlorure ou sulfate, ainsi que leurs homologues en acrylate et en 
acrylamide quatemists ou non et/ou le dim6thyldiallylchlomre, la 
vinylpyrrolidone ou bien encore tels que les acides gras insaturts lintaires ou 

30 ramifi6s, ou les alcools gras insaturfs lintaires ou ramifits, ou ies amines grasses 
insaturtes lintaires ou ramifites ou cycliques, ou bien les sels quatemaires 
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pr£f6rentiellement k chaines grasses insatur6es lin6aires ou ramifi6es d'origine 
v6g6tale ou non. 

9/ Composition composite scion Tune quelconque des revendications 1^8 
caract6ris£e en ce que la ou les charges ou le ou les pigments niin6raux ou 
organiques pr6sentant ime surface dot^e d'au moins un site hydrophile sont 
choisis parmi les carbonates de calcium naturels comme la craie, la calcite, le 
maibre ou tout autre forme de carbonate de calcium naturel provenant notanmient 
de proc6d6s de recyclage, ou paraii le carbonate de calcium pr6cipit6, les 
dolomies, les hydroxydes d'aluminium cristallins ou amorphes, les silicates 
pr6cipit€s naturels ou synth6tiques, le sulfate de calcium, les dioxydes de titane, 
le Wane satin, les woUastonites, la huntite, les argiles caldn^es provenant 
notamment de proc6d6s de recyclage ou Tamidon ou encore choisis parmi les 
particules minSrales ou organiques organophiles ayant subi un traitement physique 
ou chimique de manidre k presenter au moins un site hydrophile. 

10/ Composition composite selon Tune quelconque des revendications 1 a 8 
caract^ris6e en ce que la ou les charges ou le ou les pigments min6raux ou 
organiques pr6sentant une surface dot6e d'au moins un site organophile sont 
choisis parmi les talcs, les micas, les kaolins calcines ou non, Toxyde de zinc, les 
pigments de fer transparents, les pigments colorants, les pigments synth6tiques k 
base de polystyrene, les r^sines urte-formol, le noir de caibone ou les fibres et 
farine de cellulose ou encore choisis parmi les particules min6rales ou organiques 
hydrophiles ayant subi un traitement physique ou chimique de manifere k presenter 
au moins un site organophile. 

11/ Composition composite selon Tune quelconque des revendications 1 i 10 
caract6ris6e en ce qu'elle contient 0,1 % k 99,9 % en poids sec et 
pr6f6rentiellement 25% k 95% en poids sec, par rapport au poids sec total des 
charges ou pigments, de charges ou pigments min6raux ou organiques pr6sentant 
une surface dotfe d'au moins un site hydrophile et 99,9 % a 0,1 % en poids sec et 
pr6f€rentiellement entre 75% et 5% en poids sec, par rapport au poids sec total des 



charges ou pigments, de charges ou pigments minfiraux ou organiques prfsentant 
une surface dot6e d'au moins un site organophile. 

12/ Composition composite selon Time quelconque des revendications 1 i 11 
5 caract6ris6e en ce qu'elie contient 0,01 %klO %ct pr6f6rentiellement 0,1 % k 
1,5 % en poids sec de Tagent liant, par rapport au poids sec total des charges ou 
pigments. 

13/ Composition composite selon Tune quelconque des revendications 1 a 12 
10 caract6ris6e en ce qu'elle est macroscopiquement homog^ne. 

14/ Composition composite selon Tune quelconque des revendications 1 ^ 12 
caractdriste en ce que sa limite d'^ulement d^terminde par la mesure du 
visco61asticimdtre Stress Tech est sup6rieure et pr6f6rentiellement au moins quatre 
15 fois sup6rieure i celle du simple melange de charges ou pigments correspondant. 

15/ Utilisation des compositions composites selon I'une quelconque des 
revendications 1 i 14 ^ la fabrication de suspensions aqueuses de charges ou 
pigments min£raux ou organiques, de sauces de couchage papetidre et/ou k la 
20 fabrication du papier, k la masse et/ou k tout autre traitement de surface du papier. 

16/ Utilisation des compositions composites selon Tune quelconque des 
revendications 1 ^ 14 dans le domaine des peintures. 

25 17/ Utilisation des compositions composites selon I'une quelconque des 
revendications 1 ^ 14 dans le domaine des mati^res plastiques. 

1"/ Suspension aqueuse de charges ou pigments mindraux ou organiques 
caract6ris£e en ce qu'elle contient une composition composite selon Tune 
30 quelconque des revendications 1 k 14. 



19/ Suspension aqueuse de charges ou pigments min6raux ou organiques selon la 



69 



revendication 18 caract6ris6e en ce qu'elle est macroscopiquement homogdne. 

20/ Suspension aqueuse de charges ou pigments min6raux ou organiques selon la 
revendication 18 caract6ris6e en ce que sa limite d'6coulement d6temim6e par la 
5 mesure du visco61asticimfetre Stress Tech est sup6rieure et pr£f6rentiellement au 
moins quatre fois sup6rieure k celle du simple m61ange de charges ou pigments 
correspondant. 

21/ Sauce de couchage caract6ris6e en ce qu'elle contient une composition 
10 composite selon Tune quelconque des revendications 1 k 14. 

22/ Sauce de couchage papetifere selon la revendication 21 caract6ris6e en ce 
qu'elle est macroscopiquement homogdne. 

15 23/ Sauce de couchage papetidre selon la revendication 21 caract6ris6e en ce que 
sa limite d'6coulement d6termin6e par la mesure du visco^lasticimfetre Stress Tech 
est sup6rieure et pr6f6rentiellement au moins quatre fois sup6rieure k celle du 
simple melange de charges ou pigments corresgondant. 

20 24/ Sauce de couchage papetifere selon Tune quelconque des revendications 21 k 
23 caract6ris6e en ce qu'elle possfede un coefficient de diffusion de la lumifere S, 
sup6rieur k celui d'une sauce de couchage contenant les simples suspensions des 
m61anges correspondants. 

25 25/ Sauce de couchage papetifere selon Tune quelconque des revendications 21 k 
23 caract6ris6e en ce qu'elle possfede une blancheur, d6tennin6e selon la norme 
TAPPI T452 ISO 2470, sup6rieure k celle d'une sauce de couchage contenant les 
simples suspensions des melanges correspondants. 

30 26/ Sauce de couchage papetidre selon Time quelconque des revendications 21 k 
23 caract6ris6e en ce qu'elle possfede une brillance, TAPPI 75"* selon Lehmann, 
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sup^rieuie k celle d'une sauce de coudiage conteaant les simples suspensions des 
melanges coirespondants. 

27/ Sauce de couchage papeti^re selon I'une quelconque des revendications 21 k 
5 23 caract^risde en ce que sa couifoe, d6tennin£e selon le test d'imprimabilit^ ISIT 
et representative de la force de d^collement en fonction du temps, poss&de des 
pentes de mont6e et de descente plus faibles que les sauces de couchage contenant 
les simples suspensions des melanges correspondants et une valeur maximale de 
la force de d6collement plus dev6e. 

10 

28/ Sauce de couchage papeti^re selon Time quelconque des revendications 21 k 
23 caract6ris^ en ce qu'elle possdde une density d 'impression sup^rieure k celle 
d'une sauce de couchage contenant les simples suspensions des m61anges 
correspondants. 

15 

29/ Composition de traitement de surface du papier caract^ris^e en ce qu'elle 
contient une composition composite selon Tune quelconque des revendications 1 k 
14. 

20 30/ Composition de traitement de surface du papier selon la revendication 29 
caract6ris6e en ce qu'elle est macroscopiquement homogfene. 

31/ Composition de traitement de surface du papier selon la revendication 29 
caract^risde en ce que sa limite d'6coulement d6termin6e par la mesure du 
25 visco^lasticimdtre Stress Tech est supfirieure et pr6f6rentiellement au moins quatre 
fois sup^rieure k celle du simple melange de charges ou pigments correspondant. 

32/ Composition de traitement de surface du papier selon Tune quelconque des 
revendications 29 i 31 caract£ris£e en ce que sa courbe, d£termin£e selon le test 
30 d'imprimabilit^ ISIT et representative de la force de decoUement en fonaion du 
temps, possdde des pentes de mont6e et de descente plus faibles que les 
compositions de traitement de surface du papier contenant les simples suspensions 
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des melanges conespondants et une valeur maximale de la force de dficoUement 
plus 61ev6e. 

33/ Composition de charge de masse non couch^e caract6ris6e en ce qu'elle 
5 contient une composition composite selon Tune quelconque des revendications 1 k 
14. 

34/ Feuille de papier de base destine k etre couch£e caract6ris6e en ce qu'elle 
contient la composition de charge de masse non couch6e selon la revendication 
10 33. 

35/ Feuille de ps^ier selon la revendication 34 caract£ris6e en ce qu'elle possMe 
une opacity d6tennin6e selon la norme DIN 53146, sup6rieure k celle d'une feuille 
de papier contenant les simples suspensions des melanges correspondants. 

15 

36/ Feuille de papier selon la revendication 34 caract6ris6e en ce qu'elle possfede 
une blancheur d6tennin6e selon la norme TAPPI T452 ISO 2470, sup^rieure i 
celle d'une feuille de papier contenant les simples suspensions des melanges 
correspondants. 

20 



25 



30 



solubUisation k I'HQ par complexom6trie EDTA ^ un pH de 12 et k I'aide d'un 
indicateur c»lor6 noir 6riochrome T. 



Rssai 56 : (correspondant k I'essai n" 52 de la demande prioritaire) 

Get essai, illustrant Tart ant6rieur, met en ceuvre la suspension aqueuse du 

melange de Tessai n° 1. 

Essai n" 57 : (conespondant k I'essai n° 53 de la demande prioritaire) 

Get essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai 

n°47. 

Essai n° 58 : (correspondant k I'essai n° 54 de la demande prioritaire) 

Get essai, illustrant I'invention, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai 

n*43. 

Essai n° 59 : (conespondant k I'essai n" 55 de la demande prioritaire) 

Get essai, illustrant I'invention, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai 

n'44. 

Essai n° 60 : (correspondant k I'essai n** 56 de la demande prioritaire) 

Get essai, illustrant I'invention, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai 

nMS. 

Essai n" 61 : (correspondant k I'essai n* 57 de la demande prioritaire) 

Get essai, illustrant I'invention, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai 

n"46. 

Essai n" 62 : (conespondant k 1 'essai n" 58 de la demande prioritaire) 

Get essai, illustrant I'invention, met en ceuvre la suspension aqueuse de I'essai 

n''48. 
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Essai 63 : (conespondant k I'essai n** 59 de la demande prioritaire) 

Cet essai, illustrant rinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai 

nM9. 

5 Essai n"* 64 : (correspondant k Tessai n*" 60 de la demande prioritaire) 

Cet essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai 
n°50. 

Essai n° 65 : (correspondant k Tessai n° 61 de la demande prioritaire) 
10 Cet essai, illustrant I'invention, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai 
n**51. 

Essai n° 66 : (correspondant h I'essai n"* 62 de la demande prioritaire) 
Cet essai, illustrant Tart ant6rieur, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai 
15 nm. 

Essai n"" 67 : (correspondant & Tessai n** 63 de la demande prioritaire) 

Cet essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse de la 

composition composite selon I'essai n** 12. 

20 

Essai n*" 68 : (correspondant k Tessai n** 64 de la demande prioritaire) 

Cet essai, illustrant Tart antfirieur, met en oeuvre la suspension aqueuse du 

m61ange de I'essai n** 13. 

25 Essai n"* 69 : (correspondant k Tessai n"* 65 de la demande prioritaire) 

Cet essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse de la 
composition composite selon I'essai n® 14. 

Essai n*' 70 : (correspondant k I'essai n** 66 de la demande prioritaire) 
30 Cet essai, illustrant Tart ant^rieur, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai 
n** 15. 



Essai n° 71 : (correspondant k Tessai n*" 67 de la demande prioritaire) 

Cet essai, illustrant rinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse de Tessai 

n** 16. 

5 Essai n° 72 : (correspondant k Tessai n* 68 de la demande prioritaire) 

Cet essai, illustrant I'art ant6rieur, met en oeuvre la suspension aqueuse de Tessai 
n** 17. 

Essai n** 73 : (correspondant k Tessai n** 69 de la demande prioritaire) 
10 Cet essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse de Tessai 
n^ 18. 

Essai n° 74 : (correspondant k I'essai n** 70 de la demande prioritaire) 
Cet essai, illustrant Tart ant6rieur, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai 
15 n** 19. 

Essai n''7S : (correspondant k Tessai n*" 71 de la demande prioritaire) 

Cet essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai 

n^20. 

20 

Essai n°76 : (correspondant k Tessai n° 72 de la demande prioritaire) 

Cet essai, illustrant I'art ant6rieur, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai 

nM2. 

25 Essai n^77 : (correspondant k I'essai n° 73 de la demande prioritaire) 

Cet essai, illustrant I'invention, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai 
n^l. 
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Essai n"* 78 : (correspondant k I'essai n** 74 de la demande prioritaire) 

Cet essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai 

n^29. 
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Essai 79 : (correspondant k Tessai n"* 75 de la demande prioritaire) 

Cet essai, illustrant Tart ant^rieur, met en ceuvre la suspension aqueuse de Tessai 

n** 30. 

5 Essai n*^ 80 : 

Cet essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse de Tessai 
n'^52. 

Essai n^ 81 : 

10 Cet essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse de Tessai 
n^53. 

Essai n^ 82 : 

Cet essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai 
15 n^54. 

Essai n^ 83 : 

Cet essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse de I'essai 
n^55. 

20 

Essai n'^ 84 : (correspondant k Tessai n** 76 de la demande prioritaire) 

Cet essai, illustrant Tart ant6rieur, met en oeuvre la suspension aqueuse de Tessai 

n^23, 

25 II est k noter que dans cet essai la mfithode utilis6e pour mesurer rhomog6n6it6 
macroscopique de la suspension est diff6rente de celle des essais pr6c6dents. 

En effet, le dosage ne se fait pas par complexom6trie mais par analyse RFA qui 
consiste k prendre 0,2 g de rSchantillon sec que Ton melange avec 1,625 g de 
30 tetraborate de lithium que Ton chauffe jusqu^ la temp6rature de fusion pour 
obtenir un disque que Ton passe dans un appareil XRF 9400 de la soci6t6 ARL 



La lecture du tableau 1 permet de constater que les suspensions aqueuses 
contenant des compositions composites co-structur6es selon Tinvention poss^ent 
une teneur en charges prfisentant au moins un site hydrophile plus homog^ne en 
diff^rents points que celle contenant les simples mfilanges de Tart ant6rieur. 

5 

EXEMPLE7 : 

Get exemple conceme la mise en Evidence de la formation de la co-structure ou 
co-adsorption par la mesure et la comparaison de la viscosit6 et de rhomog6n6it6 
10 des diff6rentes sauces de couchage papetidres obtenues. 

Dans ce but, on prepare les sauces de couchage (essais n** 85 k 94) en m61angeant 
dans Teau, les compositions composites de charges ou pigments k tester avec 
100 parts de composition ^ tester i 65 % en mati^re shcht 
15 12,5 parts d'un latex styr^ne-butadidne carboxyl6 commercialism sous le nom 
DL 950 par la soci6t6 Dow Chemical 
et une quantit6 d'eau n6cessaire pour obtenir une teneur en mati^re s^che de 40 % 
pour les essais n^ 85 k 92, et ime teneur en matidre s&che de Tordre de 20 % pour 
les essais n"* 93 et 94. 

20 

Les sauces de couchage ainsi pr6par6es sont alors soumises aux mesures de 
viscosit^s Brookfield k temp6rature ambiante k 20 tours/minute et h 100 tours par 
minute au moyen d'un viscosimdtre Brookfield type DVII 6qmp6 du mobile 
ad6quat. 

25 

Hies font ensuite Tobjet du test d'homog6n6it6 avec le m6me mode op6ratoire 
que celui de I'exemple pr6c6dent. 

Essai n*^ 85 : (correspondant k I'essai n** 77 de la demande prioritaire) 
30 Cet essai, illustrant une sauce de couchage de Tinvention, met en oeuvre la 
suspension aqueuse de la composition composite selon Tessai n*^ 2. 
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Essai n*^ 86 : (correspondant ^ I'essai n** 78 de la demande prioritaire) 

Cet essai, illustrant une sauce de couchage de Tart antdrieur, met en oeuvre la 

suspension aqueuse du m61ange de Tessai n** 1. 

5 Essai n*" 87 : (correspondant k I'essai n** 79 de la demande prioritaire) 

Cet essai, illustrant une sauce de couchage selon Tinvention, met en oeuvre la 
suspension aqueuse de la composition composite selon Tessai n^ 4. 

Essai n*" 88 : (correspondant k Tessai n** 80 de la demande prioritaire) 
10 Cet essai, illustrant une sauce de couchage de Tart ant6rieur, met en oeuvre la 
suspension aqueuse du melange de I'essai n** 3. 

Essai n'^ 89 : (correspondant k I'essai n"* 81 de la demande prioritaire) 
Cet essai, illustrant une sauce de couchage selon I'invention, met en oeuvre la 
15 suspension aqueuse de la composition composite selon I'essai n* 6. 

Essai n^ 90 : (correspondant a I'essai n** 82 de la demande prioritaire) 

Cet essai, illustrant une sauce de couchage de I'art ant6rieur, met en oeuvre la 

suspension aqueuse du melange de I'essai n"* 5. 

20 

Essai n*" 91 : (correspondant k I'essai n** 83 de la demande prioritaire) 

Cet essai, illustrant une sauce de couchage selon I'invention, met en oeuvre la 

suspension aqueuse de la composition composite selon I'essai n"* 8. 

25 Essai n'^ 92 : (correspondant ^ I'essai n° 84 de la demande prioritaire) 

Cet essai, illustrant une sauce de couchage de I'art ant6rieur, met en oeuvre la 
suspension aqueuse du melange de I'essai n° 7. 

Essai n"* 93 : (conespondant k I'essai n° 85 de la demande prioritaire) 
30 Cet essai, illustrant une sauce de couchage selon I'invention, met en oeuvre la 
suspension aqueuse de la composition composite selon I'essai n*" 10. 
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Essai n** 94 : (conespondant a Tessai n** 86 de la demande prioritaire) 

Cet essai, illustrant une sauce de couchage de Tart ant6rieur, met en oeuvre la 

suspension aqueuse du melange de I'essai n** 9. 

5 Tous les r6sultats exp6rimentaux sont consign6s dans le tableau 2 suivant, la 
consistance des sauces de couchage de chacun des essais 6tant d6tennin6e par 
rintroduction d'une spatule contenant lesdites sauces. 



10 



15 



20 



25 



30 




46 

La lecture du tableau 2 pemet de constater que les sauces de couchage selon 
rinvention contenant les suspensions aqueuses des compositions composites co- 
stmctur6es selon Tinvention possddent un aspect mou et une viscosit6 Brookfield 
plus 61ev6e que celle des simples m61anges comparatifs de Tart ant6rieur illustrant 
5 ainsi la co-structuration des charges ou pigments. On pent 6galement voir qu'elles 
poss6dent une teneur en charges pr6seatant au moins un site bydrophile plus 
homog^ne en diff6rents points des sauces que celle contenant les simples 
melanges de Tart ant6rieur. 

10 EXEMPLE8 : 

Cet exemple conceme la mesure du comportement rh6ologique des diffSrentes 
compositions aqueuses pr£par6es selon le mode op6ratoire de I'exemple 1. 

Le comportement rh6ologique des difF6rentes suspensions aqueuses ainsi 
15 pr6par6es selon le mode op6ratoire de Texemple 1 est mesur6, k 20^C, 21 Paide 
d'un visco61asticim6tre Stress Tech* de la soci6t6 Reologica Instruments AB 
(Sufede) 6quip6 de cylindres coaxiaux CC25. 

Le mode op6ratoire pour la mesure du comportement rh6ologique de la 
20 suspension est identique pour chacun des essais, k savoir pour chaque essai, on 
injecte dans le cylindre du visco^lasticim^tre un 6chantillon de la suspension k 
tester et on lui applique une pr6-contrainte de 10 Pa pendant 12 secondes puis 
aprfes 180 secondes d'attente, on lui applique une contrainte progressant 
lin^airement de 0,025 Pa i 20 Pa en 100 secondes et 40 intervalles. 

25 

La limite d'6coulement, correspondant k la contrainte appliqu^e k la suspension 
pour rompre les liaisons internes et obtenir une suspension dont la viscosit6 
diminue, est d6teniiia6e par la valeur maximale de la courbe viscosit6 en Pa^ en 
fonction de la contrainte en Pa. 

30 

Essai n"* 95 : (correspondant h Tessai n** 87 de la demande prioritaire) 
Cet essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse de la 



30 
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composition composite selon I'essai n*^ 2. 



Essai n"* 96 : (correspondant ^ Tessai n"* 88 de la demande prioritaire) 
Get essai, illustrant Tart ant6rieur, met en oeuvre la suspension aqueuse du 
5 melange de Tessai n"* 1. 

Essai n** 97 : (correspondant k Tessai n** 89 de la demande prioritaire) 

Get essai, illustrant I'invention, met en oeuvre la suspension aqueuse de la 

composition composite selon I'essai n** 4, 

10 

Essai n** 98 : (correspondant k Tessa! n** 90 de la demande prioritaire) 

Get essai, illustrant Tart ant6rieur, met en oeuvre la suspension aqueuse du 

mfilange de I'essai n** 3, 

15 Essai n^ 99 : (correspondant k I'essai n*^ 91 de la demande prioritaire) . 

Get essai, illustrant Tinvention, met en ceuvre la suspension aqueuse de la 
composition composite selon I'essai n** 6. 

Essai n^ 100 : (correspondant k I'essai n** 92 de la demande prioritaire) 
20 Get essai, illustrant Tart ant6rieur, met en oeuvre la suspension aqueuse du 
melange de 1 'essai n ® 5 . 

Essai n"* 101 : (correspondant k I'essai n® 93 de la demande prioritaire) 
Get essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse de la 
25 composition composite selon 1 'essai n** 8. 

Essai n° 102 : (correspondant k I'essai n"* 94 de la demande prioritaire) 

Get essai, illustrant I'art ant6rieur, met en oeuvre la suspension aqueuse du 

m61ange de I'essai n** 7, 



Essai n"* 103 : (correspondant k I'essai n° 95 de la demande prioritaire) 
Get essai, illustrant I'invention, met en oeuvre la suspension aqueuse de la 



composition composite selon Tessai n** 10. 

Essai n"* 104 : (correspondant k Tessai n*" 96 de la demande prioritaire) 
Cet essai, illustrant Tart ant6rieur, met en oeuvre la sxispension aqueuse du 
5 melange de Tessai n"* 9. 

Essai n'^ 105 : (conespondant i Tessai n** 97 de la demande prioritaire) 

Cet essai, illustrant I'invention, met en oeuvre la suspension aqueuse de la 

composition composite selon Tessai n** 12. 

10 

Essai n"* 106 : (conespondant k Tessai n"* 98 de la demande prioritaire) 

Cet essai, illustrant Tart ant^rieur, met en ceuvre la suspension aqueuse du 

melange de Tessai n* 11. 

15 Essai n** 107 : (correspondant k Tessai n** 99 de la demande prioritaire) 

Cet essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse de la 
composition composite selon Tessai n** 14. 

Essai n^ 108 : (correspondant k Tessai n** 100 de la demande prioritaire) 
20 Cet essai, illustrant Tart ant6rieur, met en oeuvre la suspension aqueuse du 
melange de Tessai n*" 13. 

Essai n° 109 : (correspondant k Tessai n^ 101 de la demande prioritaire) 
Cet essai, illustrant Tart antfirieur, met en oeuvre la suspension aqueuse du 
25 m61ange de Tessai n° 15. 

Essai n^ 110 : (correspondant k Tessai n** 102 de la demande prioritaire) 

Cet essai, illustrant Tinvention, met en ceuvre la suspension aqueuse de la 

composition composite selon Tessai n** 16. 

30 

Essai n*' 111 : (correspondant k Tessai n** 103 de la demande prioritaire) 
Cet essai, illustrant Tart ant6rieur, met en oeuvre la suspension aqueuse du 
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fici^e rectify 



melange de Tessai n** 17. 

Essai n"* 112 : (cx)rrespondant k I'essai 104 de la demande prioritaire) 
Get essai, illustrant rinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse de la 
5 composition composite selon Tessai n** 18. 

Essai n** 113 : (oorrespondant k Tessai n** 105 de la demande prioritaire) 

Get essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse du m61ange 

deressain**41. 

10 

Essai n^ 114 : (correspondant k Tessai n** 106 de la demande prioritaire) 

Get essai, illustrant I'art ant6rieur, met en oeuvre la suspension aqueuse de la 

composition composite selon I'essai n'' 42. 

15 Essai n^ll5 : 

Get essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse du melange 
deTessai 0^*52. 

Essai n^ll6 : 

20 Get essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse du melange 
de I'essai 53. 

EsssLnlHZ : 

Get essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse du melange 
25 de Tessai n"* 54. 

Essai n°118 : 

Get essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre la suspension aqueuse du m61ange 
de I'essai n** 55. 

30 

Tous les rfisultats exp6rimentaux sont consign6s dans le tableau 3 suivant : 
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temps mis pour s6parer ce disque de dteoUement (de meme dimension que le 
disque d'impression) du film d'encre. 

Un revStement en caoutchouc nitrile de quality impression offset est 
5 habituellement utilis6 pour le disque de dfcoUement mais tout mat^riau Equivalent 
pent etre employ6. 

La force de contact entre le disque de d6collement et Tencre est mesur6e par un 
systfeme g6n6rant une force 61ectro-magn6tique. On ajuste Tamplitude et la dur6e 

10 de la force de d6collement pour aboutir k une adhesion uniforme entre la surface 
du film et le disque de d^coUement au bout de 3 secondes. Une faible rotation de 
la feuille de papier pendant Tapplication de la force 61ectro-magn6tique permet 
d'assurer un contact intime et une continuity du film d'encre. A Tarret de la force 
magn6tique, le disque de ddcollement se r6tracte du film imprimd par la force d'un 

15 ressort tendu, force suffisante pour s6parer le disque du film d'encre. Une jauge de 
contrainte, fix6e entre le disque de d6collement et le ressort, g6n6re un signal qui 
est enregistr6 comme la force de d^coUement. 

La s6quence est automatiquement r6p6t6e pour 13 cycles. 

20 

Au premier et au treizieme cycles les densites d'impression sont mesur6es k Taide 
d'un densitomfetre Gretag D 186. 

Ce mode op6ratoire est utilis6 pour chacune des sauces de couchage k tester, 
25 ainsi : 

Essai n^ 119 : (correspondant k Tessai n"* 107 de la demande prioritaire) 
niustrant Tinvention, met en oeuvre la sauce de couchage selon Tessai n** 85. 

30 Essai n^ 120 : (correspondant k Tessai n"* 108 de la demande prioritaire) 

niustrant Tart ant6rieur, met en oeuvre la sauce de couchage de Tessai n*" 86. 
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Essai n'^ 121 : (correspondant a Tessai n** 109 de la demande prioritaire) 
niustrant Tinvention, met en oeuvre la sauce de couchage selon Tessai 87. 

Essai n"* 122 : (correspondant ^ Tessai n*" 110 de la demande prioritaire) 
5 niustrant Tart ant6rieur, met en oeuvre la sauce de couchage de Tessai n** 88. 

Essai n** 123 : (conespondant k Tessai n** 111 de la demande prioritaire) 
niustrant Tinvention, met en oeuvre la sauce de couchage selon Tessai n® 89. 

10 Essai n** 124 : (correspondant k Tessai n*" 112 de la demande prioritaire) 

niustrant Tart ant6rieur, met en oeuvre la sauce de couchage de Tessai n"* 90. 

Essai n"^ 125 : (conespondant k Tessai n® 113 de la demande prioritaire) 
niustrant Tinvention, met en oeuvre la sauce de couchage selon Tessai n"* 91. 

15 

Essai n*" 126 : (correspondant k Tessai n** 114 de la demande prioritaire) 
niustrant Tart ant6rieur, met en oeuvre la sauce de couchage de Tessai n** 92. 

Essai n*^ 127 : (conespondant ^ Tessai n* 115 de la demande prioritaire) 
20 niustrant I'invention, met en oeuvre la sauce de couchage selon Tessai n** 93. 

Essai n*" 128 : (conespondant ^ Tessai n** 116 de la demande prioritaire) 
niustrant Tart ant6rieur, met en oeuvre la sauce de coudiage de I'essai n** 94. 

25 Tous les r6sultats exp6rimentaux sont consign6s dans les tableaux 4 et 5 suivants 
et les graphes 1^5 rassembl6s ^ la fin de la pr6sente demande. 

Le tableau 4 contient les rfisultats de la valeur de la force de d6collement en 
fonction du temps alois que le tableau 5 contient les valeurs de density 
30 dMmpression des essais n"* 1 19 & 122. 



Les graphes 1^5 sont repr6sentatifs de la force k appliquer pour dficoller le disque 
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avecb = 0^ (1 - R„) 

rT 

Essai n° 129 : (correspondant ^ I'essai n" 117 de la demande prioritaire) 
5 Get essai, illustrant Tart ant6rieur, met en oeuvre la sauce de couchage de I'essai 

Essai n° 130 : (correspondant k I'essai n° 118 de la demande prioritaire) 
Get essai, illustrant I'invention, met en oeuvre la sauce de couchage de I'essai 
10 n°85. 

Essai n" 131 : (correspondant k I'essai n° 119 de la demande prioritaire) 

Get essai, illustrant I'art ant6rieur, met en oeuvre la sauce de couchage de I'essai 

n°88. 

15 

Essai n° 132 : (correspondant k I'essai n° 120 de la demande prioritaire) 

Get essai, illustrant I'invention, met en oeuvre la sauce de couchage de I'essai 

n" 87. 

20 Tons les r6sultats sont consign6s dans le tableau 6 suivant : 



TABLEAU 6 





ART 
ANTERIEUR 


INVENTION 


ART 
ANTERIEUR 


INVENTION 


ESSAI n* 


129 


130 


131 


132 


S en m^/kg 


143 


157 


104 


136 



25 

La lecture du tableau 6 permet de constater que les sauces de couchage selon 
rinvention ont un coefficient de diffusion de la lumifere S sup6rieur k celui des 
sauces de couchage comparatives de Tart ant^rieur. 
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EXEMPLE 11 : 

Cet exemple conceme la mesure directe d'opacit6 et de la blancheur des sauces de 
couchage selon la nonne TAPPI T452 ISO 2470. 

5 

Pour chaque essai, on dispose d'une feuille de papier sans bois de dimension 
10 cm X 6 cm avec un poids spdcifique de 15 J5 g/m^ que Ton couche avec la sauce 
de couchage k tester a Taide d'une coucheuse de laboratoire k lames roulantes 
6changeables commercialis6e sous la r6f6rence Mod. 624 par la soci6t6 Erichsen 
10 (Allemagne). 

Chaque feuille de papier ainsi couch6e k 7^ g/m^ est alors soumise k un 
rayonnement lumineux de longueur d'onde 6gale k 457 nm au moyen d'un 
spectrophotomfetre Brepho 2000 de Data Color (Suisse) pour determiner ropacit6 
15 et la blancheur. 

Cet exemple conceme aussi la mesure de la brillance. Cette mesure de la brillance 
est effectu6e sur les mfimes feuilles de papier couch€es que celles utilis6es pour 
les mesures directes d'opacite et de blancheur. 

20 

Cette m6thode consiste k passer la feuille de papier couch6 dans le brillancemdtre 
de laboratoire LGDL - 05/2 (Lehmann Messtechnik AG, Suisse) qui mesure la 
brillance 75'' TAPPI selon Lehmann. 

25 

Essai n** 133 : (correspondant k Tessai n** 121 de la demande prioritaire) 

Cet essai, illustrant Tart ant6rieur, met en oeuvre la sauce de couchage de Tessai 

n^88. 
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Essai n*" 134 : (correspondant k Tessai n"* 122 de la demande prioritaire) 

Cet essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre la sauce de couchage de Tessai 

n**87. 
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Essai 135 : (correspondant a Tessai n"" 123 de la demande prioritaire) 
Get essai, illustrant Tart ant6rieur, met en oeuvre la sauce de couchage de Tessai 
92, 

5 Essai n"* 136 : (correspondant ^ Tessai n** 124 de la demande prioritaire) 

Get essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre la sauce de couchage de I'essai 
n^91. 

Essai n^ 137 : (conespondant ^ Tessai n** 125 de la demande prioritaire) 
10 Get essai, illustrant I'art ant6rieur, met en oeuvre la sauce de couchage de I'essai 
n^94. 

Essai n*" 138 : (conespondant k Tessai n** 126 de la demande prioritaire) 
Get essai, illustrant I'invention, met en oeuvre la sauce de couchage de Tessai 
15 n^93. 

Les r6sultats exp6rimentaux des mesures d'opacit6 sont consign6s dans le tableau 
7 suivant : 

20 TABLEAU 7 





ART 
ANTERIEUR 


INVENTION 


ESSAI n" 


133 


134 


OPAQTE 


91,1% 


92,2% 



Les r6sultats exp6rimentaux des mesures de blancheur sont consign6s dans le 
tableau 8 suivant : 

TABLEAU 8 





ART 
ANTERIEUR 


INVENTION 


ESSAI n' 


135 


136 


BLANCHEUR 


84,8% 


87,6% 



On dfitermine alors les difKrentes valeur d'opacit6 et de blancheur selon le meme 
mode op6ratoire que celui de Texemple pr6c6dent. 

Les diffSrents essais sont les suivants. 

Essai n'^ 139 : (conespondant k l*essai n"* 127 de la demande prioritaire) 

Get essai, illustrant Tart ant6rieur, met en oeuvre le m61ange selon Tessai n** 1. 

Essai n*" 140 : (conespondant k Tessai n*" 128 de la demande prioritaire) 

Get essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre la composition composite selon 

I'essai n** 2. 

Essai n*" 141 : (conespondant k Tessai n"" 129 de la demande prioritaire) 

Get essai, illustrant Tart ant^rieur, met en oeuvre le m61ange selon Tessai n** 3. 

Essai n*" 142 : (conespondant k Tessai n"* 130 de la demande prioritaire) 

Get essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre la composition composite selon 

Tessai n** 4. 

Les r6sultats exp6rimentaux des mesures de blancheur sont consign6s dans le 
tableau 10 suivant : 



TABLEAU 10 





ART 
ANTERffiUR 


INVENTION 


ESSAI n" 


139 


140 


BLANCHEUR 


86,9 


87,7 



Les r6sultats exp6rimentaux des mesures d*opacit6 sont consignds dans le tableau 
11 suivant : 



